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Grundlagen des WSG-Verfahrens

1 EINLEITUNG

Der Begriff Granulat leitet sich vom lateinischen Wort ,,granula“ (= Kérner) ab
und umfasst kérnige Haufwerke. Nicht nur in Instant-Sportgetranken oder in
gewissen Diatetika, sondern auch als eigene Arzneiform finden Granulate
weite Verbreitung auf dem Markt. Gewodhnlich werden diese Granulate in
einer Flussigkeit aufgeldost und danach getrunken. In der pharmazeutischen
Praxis fungieren Granulate sehr haufig als Zwischenprodukte bei der Herstel-

lung von Tabletten sowie von Kapselpraparaten.

Feste Arzneiformen bestehen im allgemeinen aus einem oder mehreren Wirk-
und Hilfsstoffen. Werden moderne hochwirksame Wirkstoffe verarbeitet, so
ist der Hilfsstoffanteil im Pulvergemisch deutlich gréfier als der Wirkstoffan-
teil. Mit geeigneten Verfahren kénnen derartige Schuittgliter bis zur geforder-
ten Homogenitat gemischt werden. Ein direktes Verpressen zu Tabletten ist
in den meisten Fallen jedoch nicht moglich, da diese Pulver folgende Nachtei-

le aufweisen:

e Entmischungstendenz (z.B. im Fullschuh einer Tablettenpresse)

e Ungentigende Dosierungsgenauigkeit (Matrizenftillung erfolgt volu-
metrisch)

e Schlechtes Fliefdverhalten

e Staubentwicklung infolge hohen Feinstaubanteiles

e Komprimierschwierigkeiten

Um diese Probleme zu umgehen, werden besagte Pulvermischungen durch
geeignete Verfahren in Granulate definierter Korngréfse tiberfiihrt. Der Gro-
Benbereich erstreckt sich dabei Ublicherweise auf das Intervall von 10 bis
2000 um.

Der Uberbegriff Granulieren umfasst sdmtliche Herstellungsmethoden fiir
kornige Endprodukte. Bei einer sogenannten abbauenden Granulation wer-
den grébere Stlicke zu feineren Partikeln zerkleinert. Dies kommt in der
pharmazeutischen Praxis fast ausschliefflich dann zur Anwendung, wenn
sogenannte ,Fehlchargen einem Produktionsprozess wieder zugefihrt wer-
den sollen!. Im Gegensatz dazu ist das Agglomerieren als das Zusammenfii-
gen disperser Stoffe zu gréfSeren Stoffgebilden definiert und impliziert damit
allgemein eine beliebige Kornvergrofierungsoperation?. Bei diesem auch als
aufbauende Granulation bezeichneten Prozess werden kleine Einzelpartikeln
(wPrimdrpartikeln) durch Bindungen zu groéfieren, in ihrer Form moglichst
einheitlichen Granulaten zusammengefligt. Die folgende Abbildung gibt einen
Uberblick Uber die technische Realisierbarkeit:
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Aufbauende Granulation

"Agglomeration”
I
Feuchtgranulation ‘l Trockengranulation ‘l
I I
[ ] [ ]
Zugabe von Lésungsmittel Zugabe von Bindemittel Mit Druck Mit Warme
Krustengranulat Klebstoffgranulat Brikettgranulat Schmelzerstarrungsgranulat
[ ]
Exzenterpresse ‘l Sprihturm
‘ Kneter Extruder |
N . - Kompaktierwalze ‘l Kihlwalze
‘ Wirbelschichtgranulator Pelletierteller |

Abbildung 1-1  Ubersicht iiber aufbauende Granulationsverfahren

Samtliche Granulationsverfahren umfassen die Grundoperationen Mischen
der Primarpartikeln, Aggregieren und Klassieren der Produkte. Wenn mindes-
tens ein Bestandteil des zu granulierenden Schuittgutes in einem Losungsmit-
tel 16slich ist, so konnen durch Zugabe dieser Flussigkeit Pulverbestandteile
angelost werden. Nach spaterem Entfernen des Losungsmittels kommt es
dann zur Ausbildung von Festkorperbriicken (Kristallkrusten) zwischen den
Primé&rpartikeln. Derartige Krustengranulate weisen im allgemeinen keine
sehr starken Bindungen zwischen den Partikeln auf. Werden zu den Primar-
partikeln Klebstofflosungen (hauptsichlich Starkekleister, Gelatine, Polyvi-
nylpyrrolidon, Celluloseether oder andere Polymere) hinzugegeben, so wird
durch die hohe Plastizitdt der Bindungen ein starker Zusammenhalt der

Granulate erzielt.

Gegenstand der vorliegenden Arbeit ist die Wirbelschichtgranulation (WSG),
eine aufbauende Feuchtgranulation. Der Begriff Wirbelschicht wurde in den
20er Jahren des vorigen Jahrhunderts durch den deutschen Chemiker Fritz
WINKLER implementiert3. Er entwickelte bei der BASF in Ludwigshafen den
nach ihm benannten Winkler-Generator: Um aus Braunkohle Synthesegas
gewinnen zu koénnen, wurden Kohleteilchen durch ein Sauerstoff-Dampf-
Gemisch in den Zustand einer ,wirbelnden Schicht® tiberftihrt. In den 40Oer
Jahren begann man in den USA, das Cracken von schweren Oldidmpfen in
Reaktoren durchzuftihren, in denen der Katalysator in Form feiner Partikeln
von dem umzusetzenden Gas umstrémt wurde und dabei ebenfalls eine Wir-
belschicht ausbildete. Man machte sich dabei die Tatsache zu Nutze, dass
durch eine bestimmte Erhéhung der Gasgeschwindigkeit die Katalysatorteil-
chen aus dem Reaktor herausgetragen und in einem anderen Behéltnis auf-
gefangen werden konnten, um sie dort zu regenerieren. Seit den frithen SOer
Jahren fand die Wirbelschichttechnik vielfaltige Nutzung in der Verfahrens-
technik und dabei insbesondere in der chemischen Reaktionstechnik. Als
Beispiele seien die Aufbereitung von Erzen, Mineralien sowie Gas/Gas-
Reaktionen mit einem Feststoff als Katalysator oder Gas/Feststoff-Reaktion

wie die Kohleverbrennung genannt.
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Im Jahre 1958 wurde von D.E. WURSTER erstmals die pharmazeutische An-
wendungsmoglichkeit von Wirbelschichtverfahren beschriebent. Seit Mitte
der 60er Jahre fand diese Technik Anwendung bei Trocknungsprozessen>,
spater wurden Mischungs-®, Granulations-? und Filmuberzugsverfahrens

etabliert.

Absicht dieser Arbeit ist es, einen Beitrag zur besseren Beschreibung und
zum tieferen Verstidndnis von Wirbelschichtgranulationen zu liefern, um da-
mit die Voraussetzungen fur die Steuerung sowie die Erstellung von Simula-

tionen derartiger Prozesse zu schaffen.
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2 STAND DER WISSENSCHAFT
2.1 GRUNDLAGEN DES WSG-VERFAHRENS

2.1.1 Das Wirbelschicht-Verfahrensprinzip

Das allgemeine Prinzip eines Wirbelschichtprozesses besteht darin, eine auf
einem Siebboden (= Anstromboden) ruhende Masse von Feststoffpartikeln
durch einen aufwarts gerichteten Gasstrom (= Fluid) in einen Schwebezu-
stand zu Uberfiihren, um damit einen flissigkeitsdhnlichen Zustand zu reali-
sieren*. Die Analogie zwischen Wirbelschicht und Flissigkeit wird in folgen-
den Beobachtungen deutlich: Wird der Behélter, in welchem die Wirbel-
schicht erzeugt wird, geneigt, so stellt sich die Oberflache der Schicht stets
waagerecht ein. Wird in der Behalterwand unterhalb der Wirbelschichtober-
flaiche eine Offnung geschaffen, so flie3t der Feststoff wie ein Fliissigkeits-
strahl heraus. Werden in eine Wirbelschicht aus Partikeln gleicher Groéfde
Korper geringerer Dichte gegeben, so schwimmen diese férmlich auf der O-
berfliche. Aufgrund der beschriebenen Ahnlichkeiten zur Fliissigkeit wird die
Ausbildung einer Wirbelschicht auch als Fluidisation bezeichnet.

2.1.2 Stromungsmechanische Grundlagen

Voraussetzung zum Erreichen der Fluidisierung ist, dass das Schuttgut
durch den Durchstromungswiderstand ,getragen“ wird. Wird der Druckver-
lust Ap in Abhéngigkeit von der Fluidgeschwindigkeit u in doppelt-
logarithmischer Darstellung aufgetragen, so fihrt dies zur Einteilung in drei
prinzipielle Bereiche?®:

Leerrohr

Festbett Wirbelschicht Pneumatische
Foérderung

Ig(Druckverlust Ap)

Ig(Fluidgeschwindigkeit u)

Lockerungsgeschwindigkeit Austragsgeschwindigkeit

Abbildung 2-1  Druckverlustverlauf einer homogen fluidisierenden Schicht

* Auch Fliissigkeiten kénnen sowohl als Fluid als auch als Wirbelgut Verwendung fin-
den. Es ist auch der Fall denkbar, dass aufgrund héherer Dichte des Fluids der Zustrom
entgegen der Gravitation erfolgen muss
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Bereich I:

Bereich II

Festbett

Produkt liegt auf Anstromboden auf

Partikeln sind gegenseitig fixiert

Durchstrémung der Schicht hat keine Partikelbewegung zur Folge
Festbettporositét g

Kann durch Uberfeuchtung eines FlieSbetts entstehen

: Wirbelschicht (Synonym , FliefSbett?)

Durch von unten einstrémendes Fluid wird das Schiuittgut aufgelo-
ckert. Die Stromungsgeschwindigkeit, bei der diese Auflockerung
gerade einsetzt, wird als Lockerungsgeschwindigkeit (oder auch
» Wirbelpunktsgeschwindigkeit‘) bezeichnet; der entsprechende Zu-
stand heifst ,,Minimalfluidisierung®

Unter Berucksichtigung des Auftriebes muss das Gewicht des
Schtittgutes pro Flidche Anstromboden dem Druckverlust Ap ent-
sprechen?:

Ap — (pK ;F) Vw g (21)
Strom

Ap Druckverlust des strémenden Fluids [Pa]

PK Wahre Feststoffdichte [kg/m’]

PrF Dichte des Fluids unter Wirbelbedingungen [kg/m?]

g Erdbeschleunigung [9,81 m/s?]

Va Wahres Volumen des Schiittgutes [m’]

Agtrim Fléiche Anstrémboden [m?]

Partikeln weisen gegenseitige Beweglichkeit auf

Partikelabstand vergrofiert sich; die Porositdt nimmt zu und wird
jetzt als Lockerungsporositat e, bezeichnet; die Wirbelschicht ver-
grofert sich

Es entsteht eine Stromung im sich bewegenden Gut
Kontinuumseigenschaften dhnlich einer schwach bewegten Flis-
sigkeit

Intensive Vermischung erst beim 2 bis 6 fachen der Lockerungsge-
schwindigkeit

Die Starke interpartikularer Krafte ist abhangig von der Feuchtig-
keit des zur Fluidisierung verwendeten Gases!%, van-der-Waals-
Krafte sind vernachlassigbar

Reale Wirbelschichten zeigen auch in diesem Bereich einen mit der
Stromungsgeschwindigkeit u leicht ansteigenden Druckverlust,
weil die zunehmende Bewegung der Partikeln und die Wandreibung
Energie verbrauchen

Bereich III: Pneumatische Forderung

Die Fluidgeschwindigkeit Ubersteigt die Sinkgeschwindigkeit der
einzelnen Partikeln (,Austragspunktgeschwindigkeit)

Wirbelschicht geht in den Zustand einer Flugstaubwolke Gber
Partikeln werden aufgrund zu hoher Stromungsgeschwindigkeit
des Fluids aus der Wirbelschicht herausgetragen

Der Druckverlust im Wirbelschichtbehélter steigt entsprechend
dem eines vollturbulent durchstromten Rohrleitungselements pro-
portional zum Quadrat der Geschwindigkeit an

Die Porositat erreicht Werte nahe bei 1
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— Um der Gefahr einer pneumatischen Férderung entgegenzuwirken,
sind alle gangigen WSG-Anlagen mit Ruckhaltefiltern oberhalb des
GranulationsgefafSes ausgestattet

Der ideale Zustand eines Wirbelbetts wird als homogene Wirbelschicht
(Abb. 2-2 A) bezeichnet: Alle Partikeln werden gleichméfdig vom Fluid um-
stromt und im Wirbelbett verteilt. Dieser Zustand ist nur mit Partikeln aus-
schliefflich gleicher Korngréfse und Dichte in Verbindung mit Flussigkeiten
als Fluid zu realisieren!!l. Im Gegensatz dazu ist die Konzentration der Parti-
keln in der Wirbelschicht bei der Verwendung von Gasen als Fluid immer
orts- und zeitabhangig. Die sogenannten Inhomogenen Wirbelschichten
werden in verschiedene Arten unterteilts. 12:

A B C D E

Abbildung 2-2  Wirbelschichtzustinde

Klassierende Wirbelschicht (Abb. 2-2 B):

Wird ein Schiittgut unterschiedlicher Korngréfie aber konstanter spezifischer
Dichte fluidisiert, so ordnen sich die kleinen Partikeln vornehmlich im obe-
ren, die grofSeren im unteren Bereich der Schicht an. Die Teilchenkonzentra-
tion ist vom Ort, nicht aber von der Zeit abhéngig.

Sortierende Wirbelschicht (ohne Abbildung):

Ein Schtuttgut bestehend aus Partikeln gleicher Gréfse aber unterschiedlicher
Dichte wird unter Fluidisierungsbedingungen aufgeteilt: Partikeln hoher spe-
zifischer Dichte halten sich vorzugsweise im unteren, solche mit niedriger
Dichte hingegen im oberen Bereich der Wirbelschicht auf. Die Teilchenkon-
zentration ist vom Ort, nicht aber von der Zeit abhéngig.

Brodelnde Wirbelschicht (Abb. 2-2 C):

Die in der technischen Praxis am haufigsten beobachtete Form ist durch das
Aufsteigen von partikelfreien Gasblasen gekennzeichnet. Da die Oberfldche
der Wirbelschicht heftig bewegt wird, kommt es zu guter Durchmischung des
Schtittgutes. Die Teilchenkonzentration ist zeit- und ortsabhéingig.

Stolende Wirbelschicht (Abb. 2-2 D):
Insbesondere bei WSG-Anlagen mit geringem Durchmesser des Ansatzbehal-
ters kénnen aufsteigende Gasblasen den gesamten Querschnitt des Behélters
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erfliillen. Die Wirbelschicht wird dabei in mehrere Feststoffkolben zerteilt, die
nach oben aufsteigen, bis sie schliefSlich zerplatzen. Infolgedessen bildet sich
durch den permantenten Zerfall der Wirbelschicht ein periodischer Zustand
aus. Die Teilchenkonzentration ist sowohl zeit- als auch ortsabhangig. Den
Vorteilen einer besseren Durchmischung der Phasen sowie einem erleichter-
ten Warmetransport durch die Blasenbildung stehen die Nachteile eines ver-
starkten Partikelabriebs und eines erhdhten VerschleifSes an produktbertih-
renden Wanden gegenuber.

Kanaldurchbrochene Schuttschicht (Abb. 2-2 E):

Insbesondere bei kleinen, durch Feuchtigkeit oder elektrostatische Aufladung
kohasiven Partikeln ist eine Fluidisierung haufig nur schwierig zu realisieren.
Das Fluid passiert vielmehr das ortsfeste Schiuittgut in Strémungskanélen;
eine Auflockerung des Festbetts unterbleibt (,missgliickte Wirbelschicht). Die
Teilchenkonzentration ist allein ortsabhéngig.

Sprudelschicht (Abb. 2-7):

Durch konusférmige Ausfihrung des Materialbehédlters kann eine Sonder-
form eines Wirbelbetts realisiert werden: Der Fluidstrom steigt in der Mitte
des Gefafdies senkrecht auf und dehnt sich aus. Die Fluidgeschwindigkeit
nimmt dabei nach oben sowie nach aufSen hin ab. Die Teilchen werden in der
Mitte durch das Fluid nach oben gerissen, bewegen sich nach aufien und
gelangen Uber den Rand des Behélters wieder nach unten zum Anstrémbo-
den, um erneut herausgeschleudert zu werden. Aus der trichterférmig gestal-
teten Ansatzbehélterform resultiert damit eine fontdnenartige Partikelbewe-
gung. Diese Gestaltung der Behalterform ist insbesondere bei zur Kanalbil-
dung neigenden Schtittglitern ein probates Mittel zur sicheren Fluidisierung.

2.1.3 Wirbelschicht-Granulations-Prozesse (WSG)

Wurden Wirbelschichtprozesse anfénglich nur fir die Trocknung von Schtitt-
gltern verwendet, so finden sie seit den 60er Jahren des vergangenen Jahr-
hunderts auch fur Granulationsverfahren im Bereich der pharmazeutischen
Technologie Anwendung!3. Zur Durchfiihrung einer Feuchtgranulation sind
allgemein drei Grundoperationen nacheinander durchzuftihren: Mischen,
Granulieren und Trocknen. WSG-Prozesse bieten gegentiber allen anderen
Herstellungsverfahren den Vorteil, alle genannten Schritte in der selben Ma-
schine durchfihren zu kénnen. Ein weiterer Vorzug besteht darin, dass die
GMP-Richtlinien bei derartigen Anlagen einfacher als bei anderen Verfahren
zu realisieren sind!4. Da die Fluidisierung fast ausnahmslos durch Saugventi-
latoren realisiert wird und daher in den Anlagen Unterdruck herrscht, sind
die Gefahren des Austritts toxischer Materialien sowie Cross-contamination
sehr stark verringert. Die enorme Reduktion des Arbeitsaufwandes und damit
der Produktionskosten fiihrte als Konsequenz zu einer weiten Verbreitung
dieser Arbeitstechnik in der pharmazeutischen Industrie!5. Fur die batchwei-
se Produktion pharmazeutischer Guter stehen heutzutage WSG-Anlagen mit
Kapazitaten zwischen 1 und 800 kg zur Verfligung.

2.2 MISCHEN

Nachdem das zu granulierende Schiittgut (auch Vorlage genannt) in den

Wirbelschichtgranulator tiberfihrt worden ist, wird in der ersten Phase des
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WSG-Prozesses eine Mischung der Bestandteile durch intensive Verwirbelung
ohne Zufuhr von Spruhflissigkeit durchgefihrt. Die Partikelbewegung ist
nur bei Stromungsgeschwindigkeiten oberhalb der Lockerungsgeschwindig-
keit moéglich. Die Bewegung der Partikeln resultiert dabei insbesondere durch
das Aufsteigen von Gasblasen im Wirbelbettt. Je grofler der Durchmesser
dieser Blasen ist, desto besser die Mischgtite. Die in WSG-Anlagen erreichba-
re Mischgiite wird allgemein als sehr gut eingeschétzt!® und liegt deutlich
Uber den Resultaten von Turbula- oder Kubusmischern®. Diese den WSG-
Prozess einleitende Mischphase dauert gewohnlich zwischen 10 und 30 Mi-
nuten. Da das Mischen durch einen warmen Luftstrom erfolgt, wird gleichzei-
tig eine Trocknung erreicht. Feststoffpartikeln, die eventuell durch anhaften-
de Feuchtigkeit kohésiv geworden sind, lassen sich somit besser mischen.
Zusatzlich fuhrt diese Trocknung zu einer Konditionierung der Vorlage.
Wahrend dieser Mischphase kann es zu einer elektrostatischen Aufladung
des Pulvers und als Folge davon zu Entmischungserscheinungen kommen!”.
Messungen der statischen Elektrizitdt wihrend eines Granulationsprozesses
durch THURN brachten folgende Resultatel®:

e Der Wert nimmt von der Mitte des Wirbelbettes aus nach aufSen hin
konzentrisch ab

e Die elektrostatische Aufladung des Schuttgutes nimmt mit abneh-
mender Luftfeuchtigkeit des Fluids zu, erreicht zu Ende der Misch-
phase einen Maximalwert, um nach dem Sprihbeginn abzusinken
und schliefSlich wahrend der Trocknungsphase wieder anzusteigen

e Hohe Anteile hydrophoben Schiuttguts férdern durch die elektrostati-
sche Aufladung Entmischungstendenzen

2.3 GRANULIEREN

Die Zugabe einer Bindemittellésung (Klebstoffgranulation) oder eines reinen
Losungsmittels (Krustengranulation) zu dem Wirbelbett initialisiert die Auf-
baugranulation. Die Flussigkeitseinbringung ist mit Risiken fiir den Prozess-
verlauf behaftet: Eine zu hohe Flussigkeitszufuhr kann ein Verklumpen des
Wirbelgutes bzw. ein Ansetzen an Apparateteilen bewirken. Im Extremfall ist
sogar ein Durchlaufen von Flussigkeit durch den Anstrémboden moglich.

2.3.1 Kiritische Sprihrate

Der Verlauf eines WSG-Prozesses wird in entscheidender Weise durch die
Zugabekinetik der Bindemittellosung bestimmt. In Abh&ngigkeit von Tempe-
ratur, Feuchtegehalt und Volumenstrom der Zuluft wird bei zu geringer
Spruhrate die gesamte zudosierte Wassermasse unmittelbar verdampft und
aus der Anlage geférdert, ohne den Wassergehalt des Granuliergutes zu er-
hohen. Eine Agglomeration ist dabei nicht moglich. Wird die Sprihrate hin-
gegen zu hoch gewéhlt, kann eine zu starke Uberfeuchtung des Granuliergu-
tes zur Festbettbildung fihren. Fuar die Regelung eines solchen WSG-
Prozesses ist daher die Kenntnis derjenigen Spriihgeschwindigkeit, die den
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Wassergehalt in der Anlage gerade nicht d4ndert, essentiell. Erste Anséatze zur
Berechnung einer maximal erlaubten Sprihgeschwindigkeit zur Aufrechter-
haltung eines Fliefgleichgewichts erfolgten 1964 durch SCOTT et al¢. Es
wurde aufgezeigt, dass die zulassige Spriihrate der Differenz der Feuchtege-
halte von Zu- und Abluft sowie dem Volumenstrom direkt proportional ist.
ORMOS et al. definierten eine Gleichgewichtssprithgeschwindigkeit, bei der
der Warmeverlust der Zuluft dem Warmebedarf fir die Verdampfung der ein-
gespruhten Flussigkeit entspricht!8. Als kritische Spriihrate ist diejenige
Sprihgeschwindigkeit definiert, bei welcher die mit der Bindemittelldsung
eingebrachte Masse an Wasser unter den herrschenden Zuluftfeuchtebedin-
gungen und unter Annahme eines adiabatischen Prozesses gerade noch mit

der Abluft ausgetragen werden kanni®:

: m(Bindemittellosung) o _ _
S, = A7 fiir Fliefigleichgewicht Wasser — (2.2)
S it Kritische Spriihrate der Bindemittellosung [g/min]

Zu Beginn dieser Arbeit fanden sich in der Literatur nur Berechnungsverfah-
ren von Sy, die die Kenntnis der aus dem Spriihvorgang resultierenden Ab-
lufttemperatur voraussetzten. Eine Berechnung allein basierend auf den Zu-
standsgréfen der Zuluft war hingegen nicht moglich.

2.3.2 Bindungsmechanismen in Granulaten

Die Bindungsmechanismen, die einer Agglomeration zugrunde liegen, wurden
erstmals 1958 durch RUMPF beschrieben20. Die fir den Zusammenhalt der
Primarpartikeln innerhalb eines Agglomerates relevanten Kréafte werden dem-
zufolge nach dem Zeitpunkt ihres Wirksamwerdens in zwei Gruppen einge-
teilt:

2.3.2.1 Temporir wirksame Krifte — Fliissigkeitsbindungen

Bei der Feuchtagglomeration Ubertragt die Agglomerationsfliissigkeit Bin-
dungskrafte zwischen den Priméarpartikeln. Diese Fluissigkeitsbindungen ha-
ben ausschlieflich wahrend der Dauer der Granulation bestand. Die Zugabe
einer geeigneten Menge Agglomerationsfliissigkeit flihrt zu einer Verdichtung
des Granulates. Dieser Zustand wird spéater durch Feststoffbriicken fixiert.

Wird einem pordsen Schuttgut Flussigkeit zugefligt, so fullt diese zu einem
gewissen Teil dessen Hohlraumvolumen aus. Der Quotient aus Flussigkeits-
volumen Vg, zu Hohlraumvolumen Vy wird als Flussigkeitssattigungsgrad S
bezeichnet:

S =1 (2.3)
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10

S Fliissigkeitssdttigungsgrad [-]
Vi Fliissigkeitsvolumen [cm?’]
Vi Hohlraumvolumen des Schiittgutes [cm’]

SCHUBERT?! hat 1973 die Zugfestigkeit eines feuchten Schuttgutes in Ab-
hangigkeit des Flussigkeitssattigungsgrades untersucht. Die Festigkeit nimmt
demzufolge mit steigendem S zu. Dabei kénnen folgende Bereiche unter-

schieden werden:

Tabelle 2-1 Fliissigkeitssdttigungsgrade

Haftfliissigkeitsbereich

e S<0,01
e Anlagerung weniger Fliissigkeitsmoleklile auf der Par-
tikeloberfldche

Keine freie Beweglichkeit der Fliissigkeit

e Adsorptionsschichten kénnen molekulare Anzie-
hungskrdfte von Korn zu Korn tibertragen, sofern sich
diese bertihren (nur an Rauhigkeitsspitzen)

Zwickel- und Briickenbereich (,pendular state“)
e 001<S<03
e Bildung von Fliissigkeitsbriicken, beginnend an den
Bertihrpunkten der Partikeln
Fliissigkeitsmolektile frei beweglich
e Einzelne, isolierte Fliissigkeitsbriicken

Ubergangsbereich (,funicular state)
e 03<S8<0,8
e sowohl Fliissigkeitsbriicken als auch mit Fliissigkeit
aufgefiillte Porenrdiume

Kapillarbereich (,capillary state®)

e 08<S<1I

o sdmtliche Kapillaren des Schiittgutes mit Fliissigkeit
gesdittigt

e wird das Agglomerat nicht vollkommen von der Fliis-
sigkeit umschlossen, bilden sich am Rand der Poren
konkave Oberfldchen und der entstehende kapillare
Unterdruck bestimmt die Festigkeit des Agglomerats

e Agglomerat wird nur durch die Oberfldichenspannung
der Granulierfliissigkeit an der Oberfldche des Granu-
latpartikels zusammengehalten

e Die Krdfte im Inneren des Agglomerats heben sich auf

e  Beim Erreichen des Fliissigkeitssdttigungsgrades 1 ist
die Beherrschung eines WSG-Vorganges meist nicht
mehr méglich

Mit Feststoffpartikeln gefiillter Tropfen
(,droplet/suspension®)
° S>1
e  Die Fliissigkeit umhiillt den Feststoff vollstdndig
e An Stelle der konkaven Oberfldche in den Poren tritt
eine konvexe Oberfldche des Fliissigkeitstropfens
e Sdmtliche kapillaren Haftkrdfte zwischen den Parti-
keln verschwinden
e Das Agglomerat wird durch die Oberflichenspannung
des Tropfens zusammengehalten




Granulieren

Voraussetzung fur reproduzierbare Feuchtgranulierungen ist daher die
Durchfihrung der Agglomerationsprozesse bei definierten Feuchtegehalten

des Agglomerationsguts.

2.3.2.2 Permanent wirksame Krifte — Feststoffbriicken
Die hier zu behandelnden Kréafte determinieren die Festigkeit des getrockne-
ten Granulats. Ihre Reichweite ist im allgemeinen kurz. Es wird hier nur auf

die bei WSG-Prozessen relevanten Bindungsmechanismen eingegangen.

Erhartende Bindemittel

Bei Klebstoffgranulaten kommt es schon wahrend der Granulation, spéates-
tens aber in der Trocknungsphase durch die Entfernung der Agglomerations-
flissigkeit zu einer Konzentrierung der Bindemittellosung. Die Losung wird
zéhflissiger und letztendlich erhérten die geldsten Polymeren. Hierdurch
werden aus frei beweglichen Flussigkeitsbriicken zunehmend feste Bindemit-
telbriicken mit vergleichsweise hoher Bindungskraft. Der Zusammenhalt des
Agglomerats basiert jetzt auf Adhasions- und Kohéasionskraften. Diese Kleb-
stoffverbindungen weisen die hochsten Festigkeiten auf; sie liegen etwa in der
Grofenordnung von SinterbriickenZ20.

Kristallisation geldster Stoffe

Sofern die Mischung der Priméarpartikeln leicht 16sliche Komponenten enthal-
ten, kann durch Zugabe eines geeigneten Losungsmittels eine Krustengranu-
lation durchgefiihrt werden. In der Trocknungsphase konzentriert sich der
geloste Stoff im Zwickelwasser auf und bildet abschliefSend Kristallbriicken.
Ist die Loslichkeit des Stoffes hingegen gering, so erfolgt die Auskristallisation
indessen im zwischenpartikuldren Bereich ohne Ausbildung von Feststoff-
briicken. Die Festigkeit dieser Kristallbriicken ist oft nicht so hoch wie die
von Bindemittelbriicken in Klebstoffgranulaten52. APPELGREN fiuihrt die ge-
gentber Tablettiermassen mit anderen Herstellungsverfahren deutlich besse-
ren Tablettiereigenschaften von WSG-Granulaten auf deren geringen Anteil
von Kristallbriicken zurtick?22

Elektrostatische Anziehung

Derartige anziehende Krafte treten nur bei Teilchen unterschiedlicher Ladung
auf. Die wirksame Kraft wird durch das Coulombsche Gesetz beschrieben.
Ein negativer Effekt besteht in der Pulveranlagerung an Behéilterwédnden,
welche zum Teil auch wahrend des Sprithvorganges nicht abgelost werden
konnen>2. Die Festigkeit elektrostatischer Bindungen liegt weit unterhalb der
von van-der-Waals oder KapillarkraftenZ20.

Van-der-Waals-Krafte

Diese auch als ,Haftkraft bezeichnete Anziehung macht sich bei kleinen Par-
tikeln deutlich bemerkbar und ist unter anderem fir kohasives Verhalten von
Schuttglitern mit einhergehenden FliefSproblemen verantwortlich. So kann es
z.B. wahrend des Mischvorganges mikronisierter Pulver zu Bildung von Ag-
glomeraten kommen, deren Festigkeit jedoch sehr gering ist. Sofern die Teil-
chenabstiande ausreichend klein sind, werden van-der-Waals-Krafte flir Par-
tiklen unter 10 um wirksam?20. Nach GILBERTSON scheinen fir die gewdhn-
lich bei WSG-Prozessen verwendeten Schuittgliter Van-der-Waals-Krafte keine
nennenswerte Rolle zu spielen23.

Formschluissige Bindungen

Ihr Vorkommen ist auf faserférmige, plattchenférmige sowie sperrige Parti-
keln beschrankt. Bei geeigneter Bewegung und Pressung verhaken, verasteln
oder verfilzen sich die Teilchen ineinander

11
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2.3.3 Phasen der Granulation nach Schafer und Worts

LINKSON hatte 1973 den Granulationsverlauf in einer Granuliertrommel un-
tersucht und dabei festgestellt, dass das Wachstum der Granulen von der
PartikelgrofSenverteilung des Ausgangsmaterials sowie vom Feuchtigkeitsge-
halt wahrend der Prozesses beeinflusst wird?4. Funf Jahre spater publizierten
die beiden danischen Wissenschaftler SCHAEFER und WORTS allgemeine
Hinweise tiber die Steuerung von WSG-Verfahren2>, die bis heute ihre grund-
legende Bedeutung beibehalten haben. Der Wachstumsmechanismus flr
Granulen bei der WSG kann demzufolge in drei Phasen unterteilt werden:

Phase 1: Keimbildung (,nucleation*)

Mit dem Beginn des Aufsprihens von Bindemittellésung kommt es
zur Ausbildung von Flussigkeitsbriicken zwischen zwei oder mehreren
Priméarpartikeln; es entstehen sogenannte Keime (nuclei). Da die Zug-
festigkeit der Flussigkeitsbriicken umgekehrt proportional zum
Durchmesser der Partikeln ist, bilden sich aus den kleinen Primarpar-
tikeln leicht nuclei; die Wahrscheinlichkeit des Zusammenlagerns von
zwei entstandenen Keimen ist hingegen gering. Mit steigender Was-
sermasse auf der Oberflache der Partikeln nimmt die Anzahl der Flus-
sigkeitsbriicken und damit die Wachstumsrate der Agglomerate zu.

Es gilt allgemein:

o Je grofer die Wassermasse in der Wirbelschicht,
desto schneller das Granulatwachstum

o Je grofier die Tropfen der Spruhfltissigkeit, desto
grofSer sind die daraus resultierenden Agglomerate

e Je starker die Haftkraft des Bindemittels, desto sta-
biler sind die entstehenden Granulate

e Je hoher die Konzentration an Bindemittel, desto
fester sind die resultierenden Granulate

Phase 2: Ubergang (,transition*)

Nachdem der tiberwiegende Teil der Primé&rpartikeln zu Agglomeraten
zusammengelagert ist, geht bei weiterem Einsprithen von Bindemittel-
lI6sung die Wachstumsrate zunéchst zurtick. Die anfangs durch Flis-
sigkeitsbriicken zusammengehaltenen Agglomerate konsolidieren sich
durch Aufnahme weiterer Bindemittelld6sung. Aus Phase 1 verbliebene
sowie durch mechanischen Abrieb anfallende Primarpartikeln kénnen
an bestehende Agglomerate angelagert werden. Im Fall relativ hoher
Spruhraten ist es oft nicht méglich, Phase 2 von Phase 1 abzugrenzen.

Phase 3: Sekundaragglomeration (,ball growth®)

Bei hoher Klebkraft des Bindemittels und weiterer Zufiihrung von
Bindemittellosung kann es zu Koaleszenz der nuclei kommen. Es ent-
stehen unregelméfdig geformte, bis zu mehreren Zentimetern grofSe
Granulen. Wird ein kritischer Wassergehalt tiberschritten, so kommt
es zu einer Festbettbildung. Um dies zu verhindern, muss der Gasvo-
lumenstrom erhéht werden. Da der WSG-Prozess in dieser Phase nur
schwer beherrschbar ist, wird besagter Zeitabschnitt auch als ,unkon-
trolliertes Kornwachstum® bezeichnet.

Da Sekundéaragglomeration im allgemeinen ungewunscht ist, gilt es, die Bin-
demittelzufuhr wahrend der Ubergangsphase zu beenden und den so erhal-
tenen Agglomerationsstatus durch Trocknung zu fixieren. Von BECHER sind

12
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intensive Untersuchungen tiber die Abhangigkeit der Agglomeratbildung von
der Position in der Wirbelschicht durchgeftihrt wordenZ2¢. So wird aufgezeigt,
dass innerhalb des Spruhkegels ein Partikelwachstum viel wahrscheinlicher

ist als in Bereichen oberhalb der Sprihdtse.

2.3.4 Bedeutung der Gutfeuchte

Da die Tendenz der Granulatteilchen, miteinander zu verkleben, mit steigen-
dem Wassergehalt des Schuttgutes zunimmt, ist diese Grofse essentiell fr
die Prozesssteuerung, um ein definiertes Ergebnis zu erzielen. Nicht nur das
Verhéltnis von Flussigkeit zu Feststoff, sondern auch die optimale Verteilung
beider Komponenten ist entscheidend fiir das Granulationsergebnis?’.
ORMOS fithrte 1973 den Begriff des kritischen Feuchtegehalts wi, ein, bei
welchem die Haftkrafte auch durch eine Erhéhung des Zuluftvolumenstro-
mes nicht mehr tiberwunden werden kénnen.282° Eine Uberschreitung von
wim fUhrt zur Festbettbildung; die Wirbelschicht ist damit irreversibel zu-
sammengebrochen. Es kommt daher darauf an, diese Festbettbildung durch
geeignete Steuerung des Prozesses zu verhindern. Die Entwicklung des Was-
sergehalts eines Schiuittgutes widhrend der Granulationsphase kann einem
der beiden prinzipiellen Kurvenverlaufe zugeordnet werden®*e:

-
finn-
.-
-

Kritischer Feuchtegehalt

Kritischer Feuchtegehalt

R

.-
-

Zeit Zeit

Feuchtegehalt des Ansatzes
Feuchtegehalt des Ansatzes

Y

Abbildung 2-3  Feuchtegehalt des Schiittgutes wihrend der Granulationsphase. Links Krustengranulation, rechts
Klebstoffgranulation

Bei einer Krustengranulation muss nach kurzer Zeit im zu granulierenden
Gut ein fur die gesamte Granulationsphase konstanter Feuchtegehalt erzielt
werden. Bei einer Klebstoffgranulation dagegen steigt der Feuchtegehalt wah-
rend des Zuspriihens der Bindemittellosung stetig an. Bei beiden Granulati-
onsprinzipien kommt es darauf an, den kritischen Feuchtegehalt nicht zu

erreichen, um unkontrolliertes Kornwachstum zu vermeiden.
2.4 TROCKNEN
Bei der Trocknung eines Granulates werden folgende drei Ziele verfolgt:

1. Die Trocknung soll rasch erfolgen (geringer Aufwand, geringe
Beanspruchung der Granulen)

13
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2. Um eine reproduzierbare Weiterverarbeitung zu ermoglichen,
soll das Granulat eine definierte Restfeuchte (aus Griinden der
Tablettierbarkeit meist zwischen 1 und 5 % (m/m)) aufweisen

3. Die Temperatur des Gutes darf bei thermolabilen Stoffen einen

kritischen Wert nicht Gibersteigen

Unmittelbar nach der Beendigung des Aufsprithens von Bindemittelldsung
setzt die Endtrocknung des Granulates ein. Infolge mechanischer Beanspru-
chung der zuvor gebildeten Agglomerate durch die Bewegung im Wirbelbett
kann es im Verlauf dieser Phase zu Abrieb, in Extremféillen sogar zum Zerfall
der Partikeln kommen. Es sind noch weitere Verdnderungen eines Schuttgu-

tes im Verlauf einer Trocknung moglich:

e  Schrumpfung
e Formverdnderung durch Abrieb bzw. Zerfall
e Bildung von Krusten an der Oberfliche, Verstopfung von Poren

e Ausbildung von Konzentrationsgradienten 16slicher Stoffe

Die Trocknung ist folglich ein kritischer Prozessschritt, der exakt gesteuert
werden muss. Voraussetzung hierfur ist das genaue Verstandnis des Ablau-
fes einer solchen Operation. Eine exakte rechnerische Simulation eines

Trocknungsverlaufes wurde bisher als unmoéglich angesehen3©

2.4.1 Grundlagen und Definitionen

Eine Trocknung hat das Ziel, eine Flussigkeit von einem Feststoff oder auch
einer anderen Flussigkeit abzutrennen. Sie ist eine wichtige pharmazeutisch-

technologische Grundoperation.

Feuchte Schiuttguter konnen Wasser auf unterschiedliche Art gebunden ha-
bens!:

Tabelle 2-2 Bindung von Wasser in Schiittgiitern

Bin-
. .. dungs-
Erlauterung Beispiel ng
warme
[kJ /mol]
e An der Oberflache sowie in gro-
Reren Hohlrdumen im Inneren | Nasse Festkorper-
HAFTWASSER von Feststoffen oberflachen 0
e Frei beweglich
e Physikalisch gebunden Glasfritten, Mole-
KAPILLARWASSER e Freie Beweglichkeit kularsiebe 0.5
HYDRATATIONS- | ¢ Quellungswasser .
WASSER e Nicht stéchiometrisch gebunden Gele z.B. Gelatine 0.-20
Physikalisch gebunden Alle hydrophilen
ADSORBIERTES Auch Wasserstoffbriickenbildung Festkorper- 2..60
WASSER Vollstdndige Entfernung erfor- oberflachen an "
dert intensives Trocknen feuchter Luft
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Bin-
dungs-
warme

[kJ/mol]

Erlauterung Beispiel

e Kristallhydrate
e Chemisch gebunden
KRISTALLWASSER | ¢ Entfernung des Wassers erst bei CaClz - 6 H20 5..40
hohen Temperaturen unter Zer-
stérung der Kristallstruktur

KONSTITUTIONS-

e Chemisch gebunden Ca(OH)2 20..100
WASSER

Unter dem Begriff Bindungswiarme versteht man dabei den Energiebetrag,
der zur Aufhebung der Bindung des Wassers an den Feststoff erforderlich ist.
Je hoher die Bindungswirme ist, desto schwieriger ist das Wasser vom

betreffenden Schtittgut zu entfernen.

Zur Beschreibung des massenbezogenen Anteils gebundener Feuchtigkeit
eines Schuttguts existieren die im folgenden aufgefiihrten Definitionen: Das
EuAB bezeichnet den auf die Masse des feuchten Guts bezogenen Massever-

lust in Prozent (m/m) als Trocknungsverlust wr

Wf = M -100 (2.4)

m, Masse an Wasser [g]
m; Masse feuchtes Gut [g]
m, Masse wasserfreies Gut [g]

Ausgehend von der Summe

me,=m, +m, (2.5)

folgt damit:

w, = % 100 (2.6)
S

Far genauere Untersuchungen - insbesondere die Bestimmung von Trock-
nungsraten - ist die Angabe des Feuchtegehaltes wt (synonym: , Wasserge-

halt‘) bezogen auf die Masse an Trockensubstanz zu bevorzugen32.

w, =100 @.7)
m

tr

Es bestehen die folgenden Beziehungen zwischen Trocknungsverlust und
Feuchtegehalt:
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100-wf
W, =——2" (2.8)
IOO—wf
L 100w, 29
7100+ w, '

Die folgende Abbildung zeigt den Zusammenhang zwischen wy und wy Sie
verdeutlicht, dass bei Feuchtegehalten tiber 10 % eine deutliche Abweichung
zwischen beiden Gréfien vorliegt.

50 -

45 ]

40 1

35 ]

30 ]

25 1

20 ]

Trocknungsverlust w; [%]

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Feuchtegehalt wy [%]

Abbildung 2-4 Zusammenhang von Feuchtegehalt und Trocknungsverlust

Als weitere MafSzahl fiir die in einem Schiittgut gebundene Feuchtigkeit ist
der Begriff der ,Wasseraktivitiat® a,, eingefihrt worden. Sie ist definiert als
das Verhaltnis von relativem Wasserdampfdruck tiber dem Gut zu dem Satti-
gungsdampfdruck unter gleichen Temperatur- und Druckbedingungen33.

a,~w (2.10)

ay  Wasseraktivitdt [dimensionslos, Wertebereich 0..1]
pw*  Gleichgewichtsdampfdruck iiber dem feuchten Material [Pa]
po  Sdttigungsdampfdruck des Wassers bei gleicher Temperatur und Druck [Pa]

Die Wasseraktivitdt kann auch aufgefasst werden als diejenige relative Luft-
feuchtigkeit, die sich einstellt, wenn das Gut im Gleichgewicht mit der Luft
steht”. Dem Wasserdampfdruck tiber reinem Wasser entspricht eine Wasser-
aktivitat von ay = 1,0. Weist ein Material die Wasseraktivitat von 1,0 auf, so
lasst sich sein Zustand nicht mehr allein durch den ay-Wert charakterisieren,

da beliebige Mengen freien Haftwassers enthalten sein kénnen. In einem sol-

* Die Wasseraktivitct wird daher auch als ,relative Gleichgewichtsfeuchte“ bezeichnet
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chen Fall muss zusétzlich der Wassergehalt angegeben werden. Der a.-Wert
ist sehr stark temperaturabhingig, denn bei steigender Temperatur nimmt
auch der Wasserdampfpartialdruck zu. Eine exakte Bestimmung des ay-
Wertes einer Probe ist erst dann moglich, wenn diese mit der Umgebung
thermisch &quilibriert ist3*. Zwei Schuttgliter mit gleichem Wassergehalt
kénnen unterschiedliche Wasseraktivititen aufweisen, da letztere unter an-
derem durch die Korngréfie und die Porengestaltung des Materials beein-
flusst wirds5. Viele technologische Phdnomene lassen sich mit der Wasserak-

tivitdt besser als mit dem Wassergehalt deuten.

2.4.2 Trocknungsverfahren

Eine Trocknung kann grundséatzlich auf zwei verschiedene Arten realisiert
werden:

Tabelle 2-3 Ubersicht iiber die Trocknungsverfahren

Mechanisch Entfernung der Flussigkeit durch Schleudern oder Pressen

Die Flussigkeit wird zunéchst in den gasférmigen Zustand uberfihrt, um
dann in einem zweiten Schritt als Gas durch Diffusion oder Strémung ent-
fernt zu werden. Dabei werden folgende Ubergénge unterschieden:

Verdunstung: Ubergang der Fliissigkeit in die Dampfphase bei einer Tempe-
ratur unterhalb des Siedepunkts (d.h. der Dampfdruck der feuchten Oberfla-
che ist kleiner als der Atmosphérendruck)

Thermisch -
Verdampfung: Ubergang der Flussigkeit in die Dampfphase bei Siedetempe-

ratur (d.h. der Dampfdruck der feuchten Oberfliche entspricht dem Atmo-
spharendruck)

Sublimation: Ubergang direkt vom festen Aggregatzustand in die Gasphase
(findet bei der Gefriertrocknung Anwendung)

Nach der Art der Energietibertragung kénnen folgende Trocknungsverfahren

unterschieden werden:

1. Kontakttrocknung: das zu trocknende Gut hat direkte Bertihrungsfla-
chen mit dem Heizelement; die Verdunstung bzw. Verdampfung erfolgt an
der Unterseite des Gutbetts, welches vom aufsteigenden Dampf durchzo-
gen wird.

2. Strahlungstrocknung: Infrarot-Strahlung induziert innermolekulare
Schwingungen der bestrahlten Materie. Hieraus resultiert, dass die Ab-
sorption von IR-Strahlung sehr stark von der stofflichen Zusammenset-
zung des Gutes abhéngt. Die Verdunstung bzw. Verdampfung erfolgt se-
lektiv an der Oberflache des Guts; Flussigkeit diffundiert aus tieferen Gut-
schichten nach. Die Warmebelastung ist im Vergleich zur Kontakttrock-
nung geringer. Ein Nachteil dieser Trocknungsart besteht in der Aufhei-
zung der verwendeten Strahlungsquellen auf bis zu 1000 °C, was spezielle
Schutzmafinahmen fir das Trocknungsgut erfordert?*!.

3. Hochfrequenztrocknung (=Dielektrische Trocknung): ein Mikrowellen-
sender baut ein hochfrequentes elektrisches Feld auf, in welchem sich die
Dipole des Wassers wie die des zu trocknenden Gutes entsprechend des
Polaritatswechsels auszurichten versuchen. Die daraus resultierende Rei-
bungswarme flihrt zu gleichmafiger ErwArmung des Guts. Die thermische

17



2. Stand der Wissenschaft

18

Belastung kann gezielt gering gehalten werden. Es ist moglich, die Siede-
temperatur der Flussigkeit zu erreichen. Dieses Verfahren findet insbe-
sondere im Endtrocknungsbereich Anwendung, da hier das Gut eine
schlechte Warmeleitfahigkeit besitzt. Umfangreiche Untersuchungen bele-
gen, dass bei der Mikrowellentrocknung keine anderen Abbau- und Zer-
setzungsprodukte als bei der konventionellen Trocknung auftreten*!.

4. Konvektionstrocknung: Das zu trocknende Gut wird von einem warmen
Luftstrom uberzogen. Dampfbildung entsteht nur an der Oberflache des
Guts; die thermische Belastung ist gering.

5. Wirbelschichttrocknung: Es handelt sich um eine Sonderform der Kon-
vektionstrocknung. Die zur Erwdrmung des Gutes sowie zur Verdunstung
der Flussigkeit bendtigte Energie rthrt allein von der vorbeistrémenden
Luft her, weshalb es sich hierbei um eine Trocknung unter adiabatischen
Bedingungen handelt. Da der aufheizende Luftstrom gleichzeitig zum Auf-
lockern des Schiuittgutes dient, sind hohe Stromungsgeschwindigkeiten er-
forderlich. Daher verlauft der Phasentibergang als Verdunstung tberall
gleichméafdig, und die thermische Belastung des Schittgutes ist aufSerst
gering.

2.4.3 Trocknungskinetik

Zur Beschreibung eines Trocknungsvorganges wird im allgemeinen der
Feuchtegehalt des zu trocknenden Guts in Abhéngigkeit von der Zeit darge-
stellt; der entsprechnende Funktionsgraph wi(t) wird als Trocknungsver-
laufskurve bezeichnet. Die Ableitung dieser Kurve nach der Zeit ergibt die
Trocknungsgeschwindigkeit v36:

_dw, (1)

= 2.11
ir i 2.11)

Ve Trocknungsgeschwindigkeit [%/min]
wy Feuchtegehalt [%]
t Zeit [min]

Wird die Trocknung eines hygroskopischen kapillarporésen Schiittgutes unter
konstanten dufSeren Bedingungen (Temperatur des Fluids wie der Umgebung,
Volumenstrom, Luftfeuchtigkeit) durchgefiihrt, so sind theoretisch drei Ab-
schnitte der Trocknung zu unterscheiden37.38:
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Wassergehalt Trocknungsgeschwindigkeit
Iy Fy

" Zeit 1. 2. 3. " Zeit

Abbildung 2-5  Zeitlicher Verlauf von Wassergehalt im Schiittgut sowie Trocknungsgeschwindigkeit™

Erster Trocknungsabschnitt:

=
=

=

Verdunstung der freien Feuchte der Oberflache

An der Oberflache der Partikeln verdunstende Flussigkeit wird in ausrei-
chendem Maf$ aus dem Inneren des Gutes nachgeférdert

Verdunstungsrate wird allein durch Lufttemperatur, Luftfeuchte und Luft-
geschwindigkeit bestimmt, nicht aber duch die Art des Gutes

Nach Beendigung eines thermischen Anlaufvorgangs, gekennzeichnet
durch ein Einlaufen der Trocknungsverlaufskurve, nimmt das Gut die adi-
abatische Beharrungstemperatur an

Konstante Trocknungsgeschwindigkeit

Warmeutbertragung durch das Fluid nur an der Gutsoberflache der Parti-
keln

Dieser Trocknungsabschnitt endet, wenn der kapillare Zug im Inneren der
Partikeln nicht mehr ausreicht, um die an der Oberfliche verdunstende
Flussigkeitsmenge zu ersetzen

Die Gutsoberflaiche weist nun den maximalen hygroskopischen Feuchte-
gehalt auf (d. h. denjenigen Wassergehalt, der sich bei einer relativen
Feuchte von ¢ = 100 % durch Sorption von Feuchte an die Partikeloberfl&-
che einstellt)

Da die Feuchte unterhalb der maximalen hygroskopischen Feuchte
starker gebunden ist, sinkt die Trocknungsgeschwindigkeit; der
Knickpunkt in der Trocknungsverlaufskurve markiert das Ende des ersten
Trocknungsabschnittes

Da die Kapillarkrafte insbesondere durch die Struktur der Partikeln be-
stimmt werden, ist die Dauer des ersten Trocknungsabschnitts nicht vor-
ausberechenbar

Zweiter Trocknungsabschnitt:

=

=

=

Verdunstung kapillar stark gebundener Feuchte
Exponentiell abfallende Trocknungsgeschwindigkeit

Im Inneren des Gutes bilden sich Feuchtigkeitsprofile aus; die Schicht mit
der maximalen hygroskopischen Feuchte wandert immer tiefer in die Par-
tikeln

Der Feuchtigkeitsgehalt an der Oberflache der Partikeln sinkt auf die
Gleichgewichtsfeuchte mit der Trocknungsluft ab
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= Zusatzlich zum Warmetbergang an der Oberflache der Partikeln muss die
Warmeleitung in das Gut als Widerstand berticksichtigt werden

= Da der Transport der Flussigkeit aus den tiefen Partikelnschichten priméar
Uber Dampfdiffusion erfolgt, wird der Stoffibergang verlangsamt

= Hat die Schicht mit der maximalen hygroskopischen Feuchte den tiefsten
Punkt im Gut erreicht, so ist das Ende dieser Trocknungsstufe erreicht

Dritter Trocknungsabschnitt:
= Das gesamte Gut zeigt hygroskopisches Verhalten

= Die Trocknungsgeschwindigkeit ndhert sich mit der Zeit asymptotisch dem
Wert Null

= Die Entsprechung von Dampfdruck im Innern des Schiuittgutes mit dem
Dampfdruck der Trocknungsluft markiert das Ende dieses Abschnittes

= Eine weitere Trocknung ist unter diesen Bedingungen nicht méglich

Bei der Trocknung nichthygroskopischer kapillarpordser Giiter wird eine
Trocknungsverlaufskurve beobachtet, die eine Unterteilung in nur zwei Ab-
schnitte erlaubt*0. Die Trocknung ist hierbei mit dem vollstdndigen Verduns-
ten der letzten Flussigkeitsmenge im Innern der Partikeln beendet; es stellt
sich keine Gleichgewichtsfeuchte ein.

In der Literatur existieren zahlreiche Ausfihrungen tiber die Aufnahme von
Trocknungsverlaufskurven bei Wirbelschichttrocknern5, sowie Hinweise zur
Beschreibung des Trocknungsverlaufs eines vollstdndigen WSG-Prozesses>2.
Fur idealisierte Modelle finden sich in der Literatur Anweisungen zur Ermitt-

lung der Trocknungszeit aus den Trocknungsverlaufskurven4°.

2.4.4 Temperatur- und Feuchtigkeitsverlauf wahrend einer Trock-
nung

Der zeitliche Verlauf der Temperatur und der Feuchtigkeit der Abluft gibt
Aufschluf® iiber das Geschehen einer Trocknung. Wird eine WSG-Trocknung
eines gentigend feuchten Schuttgutes mit konstanten Werten von Zulufttem-
peratur und Volumenstrom durchgeftihrt, so resultiert folgender prinzipieller
Verlauf der Abluftmesswerte39:
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Abbildung 2-6  Schematischer Verlauf von Temperatur und Feuchtigkeit der Abluft bei WSG-Trocknung

Wahrend des ersten Trocknungsabschnittes liegt die Abluftfeuchtigkeit nahe
am Sattigungswert; mit Beginn des folgenden Abschnittes sinkt ihr Wert na-
hezu linear ab, um sich danach asymptotisch einem Endwert zu ndhern. Das
Trocknungsgut steht jetzt mit der Zuluft im Gleichgewichtszustand; eine
FortfGhrung des Prozesses unter diesen Umstdnden wtlirde keine Verbesse-
rung des Trocknungsergebnisses mehr zur Folge haben.

Der Temperaturverlauf verhélt sich spiegelbildlich zu dem der Abluftfeuchtig-
keit: Wahrend des ersten Trocknungsabschnittes hat die Ablufttemperatur
einen konstant niedrigen Wert, der sogar unterhalb der Umgebungstempera-
tur liegen kann. Mit fortschreitender Trocknung wahrend des zweiten Ab-
schnitts steigt die Ablufttemperatur an, um sich schliefSlich asymptotisch der
Zulufttemperatur anzundhern. Bedingt durch Warmeverluste der Anlage liegt
die Ablufttemperatur auch am Ende der Trocknung geringfligig unterhalb der

Zulufttemperatur.

2.4.5 Faktoren, die die Trocknung beeinflussen

Der Verlauf einer Trocknung wahrend eines WSG-Prozesses wird von mehre-

ren, hdufig nicht konstanten Faktoren beeinflusst:

Produkt:

e Das zu granulierende Material per se beeinflusst den Trocknungspro-
zess zum einen durch die Wechselwirkung mit der Flussigkeit (hohe
Bindungskrafte verzégern die Trocknung) zum anderen durch die spe-
zifische Warmekapazitat sowie Warmeleitfahigkeit. Letztere wird bei
Granulaten allgemein als relativ schlecht bewertet+!

e Die Korngrofsenverteilung determiniert die Oberflaiche des zu trock-
nenden Schuttguts und damit die fir Stoffaustauschprozesse verflig-
bare Flache
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Die Struktur und dabei insbesondere die Porositat der Granulen be-
einflusst den intrapartikularen Flussigkeitstransport, was sich insbe-
sondere im zweiten Trocknungsabschnitt bemerkbar macht

Die Wasserdampfsorptionsisotherme determiniert die erzielbare Rest-
feuchte des Granulats unter vorgegebenen Trocknungstemperaturen
und -feuchtigkeiten

Prozesssteuerung:

Die Einstellung von Feuchte und Temperatur des Fluidisierungsmedi-
ums bestimmen die Aufnahmefédhigkeit des Tragergases fur die zu
entfernende Flussigkeit. Wahrend des ersten Trocknungsabschnittes
besteht flir konstante Zuluftfeuchten ein linearer Zusammenhang
zwischen Tragergastemperatur und Trocknungsgeschwindigkeit

Der Volumenstrom des Tragergases beeinflusst massivst die Trock-
nungsleistung

Die Beladung der Anlage beeinflusst sowohl die Art der Fluidisierung
als auch das Verhaltnis von Gasmenge zu Trocknungsgutmenge. So
ist zum Beispiel denkbar, dass das Tragergas bei zu hoher Beladung
der Anlage schon weit vor dem oberen Ende des Wirbelbettes die ma-
ximale Flussigkeitssattigung aufweist

Die Ruttelintervalle der Ruckhaltefilter beeinflussen ebenfalls die
Trocknung, da wahrend ihrer Bewegung trotz konstanter Geblaseleis-
tung der Gesamtdurchsatz an Tragergas durch Schlieflen einer Ab-
luftklappe verringert ist

WSG-Anlage:

Die Konstruktion der Anlage beeinflusst durch die Geometrie, die
Leistung des Geblases und der Gestaltung des Anstrémbodens das
Fluidisierungsverhalten

Die Grofse der Wandflachen bestimmt die Warmeabstrahlung der An-
lage

Es existieren Anlagen mit beheizbaren Wandfldchen, die aufgrund des
dadurch ermoglichten erhéhten Warmeeintrages die Trocknung be-
schleunigen

Es besteht die Moglichkeit, die Zuluft mit hohem technischen Auf-
wand bezlglich definierter Feuchtigkeit zu konditionieren (,Econdry-
Verfahren“42)

Aus diesen Uberlegungen heraus ergeben sich folgende Konsequenzen fiir die
Gestaltung eines Trocknungsprozesses:

=

je stdrker die Bindung des Wassers an das Gut ist, desto drastischer
sind die erforderlichen Trocknungsbedingungen

je geringer die PartikelgréfSe und je héher die Kapillaritcit des zu tro-
ckenden Guts ist, desto leichter erfolgt die Trocknung

je besser der Wdéirmetibergang durch Konvektion, Kontakt oder Strah-
lung ist, desto effektiver wird die Trocknung sein

je griofer die Differenz zwischen Wasserdampf-Partialdruck des Gutes
und der Gasphase des Trockners ist, desto besser erfolgt die Trocknung
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2.4.6 Einfluss der Restfeuchtigkeit auf die Granulateigenschaften

Die folgende Ubersicht verdeutlicht, wie die im Granulat verbleibende Rest-
feuchte die Qualitat des Produktes beeinflusst+2 52:

Tabelle 2-4 Einfluf} der Restfeuchte auf die Granulatbeschaffenheit

Durch die Restfeuchte beeinflusste Parameter

. ELEKTROSTATISCHE
FLIEBGESCHWINDIGKEIT FRIABILITAT
CHEMISCHE HALTBARKEIT | MIKROBIOLOGISCHE HALTBARKEIT | WIRKSTOFFGEHALT
SCHUTT- UND STAMPFDICHTE | ZERFALLSZEIT | PHYSIKALISCHE HALTBARKEIT

|
AUFLADBARKEIT ‘
|
|
|

VERPRESSBARKEIT | |

Ein Granulat muss folglich eine gewisse Restfeuchte aufweisen, um als
Pressmasse verwendet werden zu kénnen. Diese Feuchtigkeit muss fir jede
Rezeptur spezifisch definiert sein, um die Tablettierung reproduzierbar zu
machen. In der Praxis hat sich gezeigt, dass innerhalb eines
Wasseraktivitatsfensters von 0,2 < ay < 0,6 mit einem Minimum an
Stérungen zu rechnen ist. Es existieren jedoch auch Rezepturen, bei denen
das Optimum der Wasseraktivitit wahrend der Verarbeitung nicht mit
demjenigen der Haltbarkeit ibereinstimmt; hierbei kann es erforderlich sein,
die fertigen Tabletten schonend nachzutrocknen. Ein Wiederbefeuchten eines
zuvor zu stark getrockneten Granulates auf die gewlinschte Wasseraktivitat
hin fahrt nicht zwangslaufig zur gleichen Qualitat.

2.4.7 Steuerung der Trocknung

Aufgrund der hohen Trocknungsgeschwindigkeiten in WSG-Anlagen ist eine
exakte Steuerung des Trocknungsprozesses erforderlich, um einen definier-
ten Wassergehalt im Produkt zu erzielen. Hierzu stehen gegenwartig folgende
Verfahren zur Verfligung:

Direkte Methoden: Bestimmung des Wassergehalts an Stichproben mittels

e Wiagungen

e Karl-Fischer-Titration

Indirekte Methoden: Beendigung der Trocknung bei empirischen Werten

e der Trocknungszeit
e der Ablufttemperatur

e der Produkttemperatur, da die Ablufttemperatur (aufgrund
des Einbau des Sensors rdumlich entfernt vom Trocknungs-
ort) zeitlich verzodgert ermittelt wird

e der Abluftfeuchtigkeit

e der Differenz zwischen Austrittstemperatur und Kuhlgrenz-
temperaturs?

23
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Alle diese Methoden haben den Nachteil, die eigentliche Zielgréfse nicht direkt
zu messen, sondern die Produktfeuchte nur mittels Prozessparametern ein-
zuengen©o2.

Das 1976 von der Ciba-Geigy entwickelte ECONDRY-Verfahren stellt eine
Weiterentwicklung der tiber den Temperaturverlauf kontrollierten Trocknung
dar#3: Im ersten Trocknungsabschnitt wird die Zulufttemperatur konstant auf
hohem, gerade noch produktvertraglichem Niveau geregelt. Steigt die Abluft-
temperatur zu Beginn des zweiten Trocknungsabschnitts an, so wird als neue
Regelgrofie eine konstante Produkttemperatur gewahlt. Dem Trocknungsgut
wird jetzt nur noch so viel Warme zugeftihrt, wie zur Verdunstung des Was-
sers aus dem Inneren der Partikeln erforderlich ist. Zur Trocknung wird nun
konditionierte Luft verwendet, deren relative Feuchte der geforderten Wasser-
aktivitdit des Produktes entspricht. Wenn Zu- und Abluft nahezu gleiche
Temperaturen aufweisen, ist die Trocknung beendet. Dieses Verfahren bietet
die Vorteile, dass das Trocknungsgut am Ende der Trocknung eine gleichma-
Rige Verteilung des Wassergehalts innerhalb eines Partikels aufweist und das
Produkt am Ende des Prozesses mit einer niedrigeren Temperatur als bei den
sonst Ublichen Betriebsarten entnommen werden kann. Das ECONDRY-
Verfahren hat sich jedoch aus Kostengriinden nicht durchsetzen kénnen108.
1996 wurde von STEFFENS die Moglichkeit aufgezeigt, die Produktfeuchte
wahrend eines WSG-Prozesses mittels NIR-Spektroskopie zu tiberwachen und
damit eine Steuerung des Prozesses zu entwickeln44. FRAKE publizierte 1997
die praktische Anwendung dieses Verfahrens45. Als Nachteil ist auch hier
wiederum die Notwendigkeit einer produktspezifischen Kalibrierung zu nen-

nemn.

2.5 IN DER PRAXIS ETABLIERTE WSG-VERFAHREN

In der pharmazeutischen Praxis haben sich einige Bauformen von WSG-
Anlagen durchgesetzt, die im Folgenden kurz erladutert werden.

2.5.1 Top-Spray-Verfahren

Bei diesem am weitesten verbreiteten Verfahren+® wird eine Bindemittell6-
sung von oben auf die zu granulierende Vorla-
ge aufgespriht, was den Namen Gegenstrom-
verfahren begriindet. Der Produktbehélter ist
hierbei konisch gestaltet. Am Anstrémboden ist
der Strémungsquerschnitt am geringsten. Da
sich dieser Querschnitt mit zunehmender Hohe
vergrofiert, nimmt die Strémungsgeschwindig-

keit entsprechend ab. Im oberen Bereich

stromen die fluidisierten Partikeln in Richtung

der Behalterwand und gleiten dann an ihr zu-

Abbildung 2-7  Top-Spray-Wirbelschic

rick zum Anstrémboden. Die unter Top-Spray-
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Bedingungen hergestellten Granulen weisen im allgemeinen eine pordsere
Oberflaiche und eine niedrigere Schtuittdichte auf als jene, die mit anderen
Verfahren produziert wurden. Die Batchgrofsie kann bis zu 1500 kg Priméar-
partikeln umfassen4t. Mit dieser Technik ist auch ein Coaten mdglich; die
Qualitat der so hergestellten Filmuberziige reicht aber nicht an die anderer

Verfahren heran.

2.5.2 Bottom-Spray-Verfahren nach Wurster

Dieses Verfahren findet fast ausschlieflich zum Coaten Verwendung.
FLOGEL beschreibt jedoch auch die Anwendung
zur Aufbaugranulation?’. In einer zylindrischen
Kammer, in der ein weiterer Zylinder mit halben
Durchmesser der Aufienkammer als Fihrungszy-
linder (,Steigrohr”) enthalten ist, befindet sich am
Boden die in Stromungsrichtung justierte Spriih-
duse*®. Diese Granuliermethode wird daher auch
als Gleichstromverfahren bezeichnet. Der An-

stromboden besteht aus einer Lochplatte mit nach

aufen hin kleiner werdender Perforierung. Eine

Beeinflussung des Systems ist zum einen durch

die Anderung des Perforierungsmusters, zum an-

deren durch eine Variation des Abstandes von
Anstrémboden zum Fuhrungszylinder moéglich. Mit  ppitdung 2.8 Wurster-system
dem Wursterverfahren kénnen besonders gleich-

méafdige Oberflaichen auf den gecoateten Produkten erzielt werden. Auch ist
auf diese Weise das Coaten von Partikeln mit Durchmessern unter 50 um
moglich. Die Ansatzgrofie ist bei diesem Verfahren auf 600 kg begrenzt4°.

2.5.3 Rotor-Verfahren

Durch eine Bodenrotorscheibe wird das Gut einer zentrifugalen Beschleuni-
gung ausgesetzt*¥. Die An-
stromluft passiert den Spalt
zwischen Rotorscheibe und
Geh&use. Durch eine Ho-
henverstellung der Boden-
rotorscheibe kann folglich
die Anstromflache vergro-
RBert werden. Das Einspri-
hen der Bindemittellosung
erfolgt entweder als Top-
Spray- oder als Side-Spray-
Verfahren. Im Gegensatz zu

den zuvor erwahnten Ver-

Abbildung 2-9  Rotorverfahren mit Side-spray-Einrichtung
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fahren darf die Luftstromung wahrend des gesamten Prozessablaufs nicht
unterbrochen werden, da anderenfalls Granuliergut durch den Spalt zwi-
schen Rotorscheibe und Gehdusewand durchfliefSen wtirde.

Das Rotor-Verfahren liefert sphéarisch geformte, verdichtete Granulen. Der
Feinanteil im Produkt ist geringer als bei anderen WSG-Verfahren. Die Quali-
tat der Beschichtung ist vergleichbar mit dem Wurster-Verfahren. Das Rotor-
Verfahren bedarf einer komplizierten Prozesssteuerung und weist nur geringe
Produktionskapazitdten von maximal 250 kg auf#e.

2.6 NEUE ENTWICKLUNGEN AUF DEM GEBIET DES
WSG-ANLAGENBAUS

2.6.1 Alternative Prozessgas-Verteilerboden

Im Frihjahr 2001 sind zwei neue Alter-
nativen zum konventionellen siebférmi-
gen Anstrémboden fiir Wirbelschichtgra-
nulierer vorgestellt worden. Beim Turbo-
jet®-Treibsatz (Abb. 2-10) handelt es sich
um einen Prozessgas-Verteilerboden mit
radial verlaufenden Luftzufuhrschlit-
zen®0. Die Zuluft wird in kreisférmige
Bewegungen versetzt. Hieraus resultiert
eine kontrollierte und schonende Pro-

Sprithdiisenin
horizontaler Anordnung

Abbildung 2-11 Turbojet®-Treibsatz

duktbewegung ohne Produktruhezo-
nen oder schéadliche Turbulenzen.
Das Einsprtthen der Bindemittello-
sung erfolgt durch diverse, tangential
am Verteilerboden installierte Duisen.

Der INNOJET®-Treibsatz besteht aus
mehreren, sich Uberlappenden Leit-
flachen, zwischen deren spaltbilden-

den Abstidnden die Prozessluft zur

Sprithdiisen in
vertikaler Anordnung

kreisteilenden Mitte hin austritts!.
Durch diese Luftzuftihrung wird e-
Abbildung 2-10 Innojet®-Anstrémboden in der AufSic benfalls eine Produktabla gerung am

Prozessgas-Verteilerboden unterbun-
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den. Das Einsprithen der Bindemittelldsung erfolgt bei diesem Verfahren so-
wohl durch horizontal als auch duch vertikal auf Héhe des Anstrémbodens

angeordnete Spruhdusen.

2.6.2 3-Stoff-Spruhdusen

Von der Firma Htuttlin GmbH ist ein neuartiger Sprihdusentyp entwickelt
worden, bei dem die mittels

Druckluft zerstdubte Granu-

lierflissigkeit von einer eigens AR

Mikrokiima —
o N . T Zerstaubungsiuft —%
konditionierten = Luft, dem A

sogenannten Mikroklima, um- \

stromt wird. Diese zumeist

Sprihmedium -

feucht und kuhl gehaltene
Luft schirmt die zerstaubte
Granulierfltissigkeit von der

warmen und trockenen Pro-
zessluft idealerweise so lange
ab, bis die Bindemittellssung  Abbildung 2-12 Aufbau einer 3-Stoff-Spriihdiise

die Oberflaiche des Schiuttgu-

tes erreicht hat. Hierdurch koénnen Spriuhtrocknungseffekte unterbunden
werden. Aufgrund des schtiitzenden Mikroklimas wird die Dlise von Produkt-
und Spruhflissigkeitsablagerungen freigehalten; die eingestellte Tropfengro-
Renverteilung bleibt konstant und reproduzierbar.

2.6.3 WSG-Verfahren mit organischen Losungsmitteln

Bei Verwendung organischer Losungsmittel entstehen meist explosive Lose-
mitteldampf-Luft-Gemische. Es muss daher in solchen Féllen eine Inertisie-
rung der Anlage mit Schutzgasen (z.B. Stickstoffgas) erfolgen. Dies birgt je-
doch spezifische Nachteile im Hinblick auf Investitions- und Betriebskosten.
In den letzten Jahren sind auch WSG-Anlagen mit Kreislauf-Losemittel-

ruckgewinnung entwickelt worden.

2.6.4 Vakuum-Wirbelschicht

Bei diesem Verfahren wird die Inertisierung der Anlage durch Unterdruckbe-
dingungen realisiert>2. Es handelt sich dabei um ein Kreislaufsystem. Mit der
Vakuum-Technik ist es méglich, organische Lésungsmittel fiir WSG-Prozesse
zu verwenden, ohne eine Inertbegasung betreiben zu mussen. Ein weiterer
Vorteil besteht darin, mit sauerstoff- oder thermolabilen Stoffen WSG-
Prozesse betreiben zu koénnen. Ferner sind die Prozessbedingungen unab-
hangig von atmosphéarischen Einfltissen.
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2.6.5 Schmelzgranulation

Bei diesem Verfahren werden Bestandteile des zu granulierenden Schuttgu-
tes durch die entsprechend aufgeheizte Zuluft angeschmolzen, wodurch der
Aufbau von Bindemittelbriicken ermoéglicht wird. Schmelzgranulationen koén-
nen z.B. mit festen Polyethylenglykolen (PEG 1000 bis 6000) durchgefiihrt
werden>3.

Von der Schmelzgranulation deutlich abzugrenzen ist die Spriiherstarrung
(synonym Spriihverperlung), bei welcher eine Hilfsstoffschmelze oder auch
eine Wirkstoffsuspension in einen kthlenden und damit zur sofortigen Er-
starrung fihrenden Luftstrom eingespriiht wirds*. Im Vergleich zu konventio-
nellen Schmelzerstarrungsverfahren bietet diese Methode den Vorteil, sphéari-
sche Partikeln mit guter Einhtillung von Feststoffen in nur einem Arbeitsgang
zu erhalten.

2.6.6 WSG-Anlagen mit Mikrowellenheizung

Von DOELLING und NASH wurde 1992 eine WSG-Anlage im Labormafistab
entwickelt, bei welcher der Trocknungsprozess durch einen Mikrowellen-
strahler forciert wirds5. Da sowohl das zu trocknende Schiittgut als auch die
Fluidisierungsluft die Mikrowellenenergie absorbieren, erfolgt ein sehr effi-
zienter Warmeeintrag in die Anlage, und die Trocknungsgeschwindigkeit
kann hierdurch auf den sechsfachen Wert im Vergleich zu einer konventio-
nellen Anlage gesteigert werden. Durchschnittlich 77 % der eingestrahlten
Mikrowellenenergie stehen fir das Aufheizen bzw. das Trocknen des Gutes
zur Verfligung. Fur das Scale Up wird eine Mikrowellenleistung von 100 bis
125 W pro Liter Schuittgut postuliert.

2.6.7 Kontinuierliche WSG-Anlagen und Sonstige Neuent-
wicklungen

Da batchweise Produktion in herkémmlichen WSG-Anlagen mit einem nicht
geringen personellen Aufwand verbunden ist, bestehen schon lange Bestre-
bungen, fortdauernd arbeitende Prozesse zu etablieren. Bereits 1964 publi-
zierte eine Arbeitsgruppe um Scott die Entwicklung eines kontinuierlich ar-
beitenden Wirbelschichtgranulierers5¢. Die Anlage basierte auf dem Top-
Spray-Verfahren. Die Zufihrung der Primarpartikeln erfolgte iber eine For-
derschnecke unmittelbar unterhalb der Sprihduse; der Produktaustrag wur-
de tiber eine Offnung oberhalb des Anstrémbodens realisiert, erlaubte aber
keine Klassierung. Ausfiihrlichere Untersuchungen zu kontinuierlich betrie-
benen WSG-Anlagen gehen auf ORMOS zurtick, welcher 1975 eine Laboran-
lage vorstellte>”. Die Partikeln hatten in der nach dem Top Spray-Verfahren
arbeitenden Anlage eine durchschnittliche Verweildauer von 30 Minuten.
1985 wurde ein permanent arbeitendes Produktionsverfahren in die pharma-
zeutische Industrie eingeftihrt, bei welchem extern hergestellte Schittgutmi-

schungen zusammen mit der Agglomerierfliissigkeit einem Vertikalgranulie-
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rer zugeflihrt werden und abschlieffend das feuchte Granulat in einen vibra-

tionsunterstiitzten, kontinuierlichen Wirbelschichttrockner tiberfiihrt wird>5s:
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Abbildung 2-13 Kontinuierlich arbeitender Wirbelschichttrockner

Der Wirbelschichttrockner versetzt das feuchte Granulat durch starkes Vib-
rieren des Bodens der Trocknerkammer und gleichzeitiges Einblasen erhitzter
Luft von unten in eine Art Wirbelbettzustand. Durch die Vibrationen werden
Blasen- oder Kanalbildungen innerhalb der Wirbelschicht unterbunden5°. Da
Uber die Lange der Wirbelschichtkammer hinweg ein Temperaturgradient der
Zuluft geschaffen wird, kann das Produkt am Anfang schnell mit heifler Luft
angetrocknet werden, um dann im weiteren Prozessverlauf schonend weiter
zu trocknen und abzuktihlen. Der Schuttguttransport erfolgt durch das Zu-
sammenwirken von Vibration des Bodens und Umlenken des Luftstroms. Ein
Vorteil dieses Systems besteht in der Tatsache, dass hier deutlich weniger
heifle Luft zum Fluidisieren benétigt wird als bei konventionellen WSG-
Anlagen, was ein Energiesparpotential darstellt. Als Nachteil steht dem je-
doch eine gegebenenfalls stark schwankende Verweilzeit der Einzelpartikeln
in der Trockenkammer gegenUber: Granulatkdérner mit zu geringer Aufent-
haltsdauer verlassen die Anlage in feuchtem Zustand, wahrend andere durch

die thermische Belastung Qualitats-

Entstaubung fgf‘l.‘:;:;‘ung mangel erleiden konnten. Als weiterer

Nachteil ist im Vergleich zu her-
kommlichen WSG-Anlagen schlechte
Mischgiite zu nennen®0.

1993 wurde eine Anlage in die phar-

mazeutische Produktion eingeftihrt,
Trocknungsiuft die als ,Anlage zur Granuliertrock-
nung® AGT bezeichnet wird®!. Die

AGT-Anlage arbeitet vergleichbar mit

-— Klassierungsluft

Produktaustrag
einem Top-Spray-System. Zum An-
Abbildung 2-14 Schema einer AGT-Anlage .
fahren des Prozesses besteht die

Notwendigkeit, Startkérner zZu-
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zugeben. Die kontinuierliche Zufiithrung der Priméarpartikeln erfolgt mit ei-
nem Tragerluftstrom. Da die Porositit des Anstrémbodens nach aufien hin
zunimmt, wird ein ansteigender Strémungsgradient geschaffen, welcher die
Klassierung des Schtuttgutes erleichtert. In der Mitte des Anstroémbodens ist
Produktaustragsrohr eingebaut, in welchem Klassierungsluft aufsteigt. Bei
dieser Windsichtung ist die GrofSe der klassierten Partikeln eine Funktion der
Luftstrémungsgeschwindigkeit. In der Abluft enthaltener Staub wird tiber ein

Zyklon abgeschieden und dem Prozess wieder zugeftihrt.

Es sind heutzutage WSG-Anlagen mit vollautomatischem, validierbarem,
GMP-konformem Reinigungsablauf (Clean In Place = CIP) verfiigbar. Allein
die konventionellen Filter mlissen noch manuell ausgetauscht werden, da sie
nicht CIP-fihig sind. Alle Gibrigen Reinigungsschritte erfolgen jedoch im ge-

schlossenen Zustand der Anlagen ohne manuelle Eingriffe.

Trotz aller Innovationen auf dem Gebiet des WSG-Anlagenbaus ist gegenwar-
tig keine Steuerung verfiigbar, die unabhangig von der Beschaffenheit der
Frischluft den GranulationsprozefS so zu steuern vermag, dass zielsicher ein

Produkt definierter Qualitat erhalten wird.

2.7 EINFLUSSFAKTOREN DER WIRBELSCHICHT-
GRANULATION

Aufgrund der Komplexitat des Verfahrens werden Wirbelschichtgranulationen
von einer Vielzahl von Faktoren beeinflusst. Diese lassen sich in drei Teilbe-

reiche untergliedern®2:

Tabelle 2-5 Einflufifaktoren auf den WSG-Prozess

Apparative Prozess-Parameter Produkt-Parameter
Parameter
Anstrémboden | Beladung | Art des Bindemittels
Form des Volumenstrom des . .
Ansatzbehalters Fluidisierungsmediums Masse des Bindemittels
Sprihdisentyp | Zulufttemperatur | Art der Bindemittellosung
Position der L Konzentration der
Spruhduse Zuluftfeuchtigkeit Bindemittelldsung
Saug- oder Lo Temperatur der
Druckbetrieb Sprithwinkel Bindemittellosung
Sprihgeschwindigkeit | Ausgangsmaterial
Spruhluftdruck | e Fluidisierbarkeit
R R e Hydrophilie
Scale-up Tropfgher}grqﬁe (fler e Korngrofienvertei-
Spruhflussigkeit lung
Hohe des Wirbelbetts |
Prozessdauer |

Den bedeutendsten Einfluf3 auf das Ergebnis eines WSG-Prozesses hat die
Zugabecharakteristik der Agglomerationsflissigkeit. So kann im Extremfall
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das Einsprihen der Bindemittellosung zu dessen Sprihtrocknung ohne Auf-
bauagglomeration fihren46. 56. Dies kann insbesondere beim Top-Spray-
Verfahren beobachtet werden: Die von oben aufgesprithten Tropfchen treten
zuerst mit der Abluft in Kontakt, bevor sie sich an die hochgewirbelten Pul-
verpartikeln anlagern+’. Das Einsprihen der Bindemittelldsung im Gleich-
stromverfahren erhéht hingegen die Wahrscheinlichkeit einer Absorption der
Flussigkeit durch die Partikeln. Eine herausgehobene Bedeutung fir das Re-
sultat einer WSG-Granulierung haben weiterhin die Parameter Zulufttempe-
ratur, Volumenstrom des Fluids sowie der Spruhluftdruck. Unter der Vor-
aussetzung, dass alle anderen Versuchsparameter konstant gehalten werden,

gelten allgemein die folgenden Abhéngigkeiten:

e Je héher die Spriihrate der Bindemittellosung, desto héher die Bil-
dungswahrscheinlichkeit von Fliissigkeitsbriicken, desto grofSer der re-
sultierende mittlere Partikeldurchmesser93. 54 64

o Je grofSer die Oberfldche und je stdirker das Wasseraufnahmevermo-
gen des Schiittgutes, desto weniger Fliissigkeit steht an der Partikel-
oberfliche fiir die Ausbildung von Fliissigkeitsbriicken zur Verfiigung,
was zu einer abnehmenden mittleren PartikelgréfSe fiihrt65

o Je grofSer die Spriihtropfengrofie, desto gréfSer der mittlere
Partikeldurchmesser des Endprodukts®6 72

o Je gréfSer die Spriihtropfengrofie, desto breiter die PartikelgréfSenver-
teilung des Produkts®3

e Je héher der Spriithluftdruck, desto geringer wird die mechanische Be-
lastbarkeit des Granulates, und dementsprechend nimmt der Abrieb des
Endprodukts zub7,68

o Je héher der Wassergehalt des Schiittgutes in der Granulationspha-
se, desto héher die resultierende Dichte des Produkts*6

e Je héher die Feuchtigkeit der Zuluft, desto gréfSer der mittlere Parti-
keldurchmesser des Endprodukts63

o Je héher die relative Feuchte der Zuluft, desto héher die
Lockerungsgeschwindigkeit®®

e Je niedriger der Feuchtegehalt der Zuluft, desto héher die elektrosta-
tische Aufladung der Partikeln, was zu unkontrollierter Agglomeration
fiihren kann#6

e Je geringer der Abstand der Spriihdiise zum Wirbelbett, desto
gleichmdifSiger wird der Bindemittelfilm*6

o Je geringer der Abstand der Spriihdiise zum Wirbelbett, desto gro-
Ber wird der resultierende mittlere Partikeldurchmesser>*

e Je héher die Bindemittelkonzentration in der Spriihfliissigkeit, desto
grofSer der mittlere Partikeldurchmesser des Produkts?®

o Das Aufspriihen einer Lésung des Bindemittels (Klebstoffgranulation)
fiihrt zu stdrkerem Kornwachstum als bei einer unter gleichen Bedin-
gungen durchgefiihrten Krustengranulation®+ 70

o Je gréfSer die Temperaturdifferenz zwischen Zuluft- und Produkt-
temperatur wiéhrend der Granulationsphase, desto niedriger der mitt-
lere Partikeldurchmesser des Produkts”!
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e Je gréfSer die Masse des Bindemittels, desto gréfSer der mittlere Parti-
keldurchmesser des Produkts”?

e Je breiter die Korngrofienverteilung der Primdrpartikeln, desto ge-
ringer die Porositcit und desto héher die Bruchfestigkeit der Granulen2#

o Je geringer der Fiillungsgrad der Anlage, desto gleichmdfSiger die Ver-
teilung der Spriihfliissigkeit wdhrend der Granulationsphase und desto
enger die PartikelgréfSenverteilung des Endprodukts”!- 72

Als Beispiel fur den Einfluf eines Scale Up sei der Hinweis von Jones#® er-
wahnt, die Soll-Dichte des Produkts im Labormafistab mindestens 20 % un-
terhalb des erwilinschten Wertes anzusetzen, der spater auf der Produktions-

anlage erzielt werden soll.

2.8 METHODEN ZUR BESTIMMUNG DES
WASSERGEHALTS IN FESTSTOFFEN

Die Kenntnis der Feuchtigkeit in Feststoffen ist fir die technologische Ent-
wicklung, die Produktion sowie die Lagerung des Produkts von entscheiden-
der Bedeutung. Im Folgenden werden daher die verfigbaren Bestimmungs-
methoden kurz vorgestellt und bewertet.

2.8.1 Gravimetrische Verfahren

Das Prinzip dieser Bestimmungsverfahren besteht darin, aus einer feuchten
Probe das Wasser moglichst quantitativ zu entfernen und aus der Gewichts-
differenz zwischen wasserhaltiger und wasserfreier Probe auf den urspriingli-
chen Wassergehalt zu schliefSen. Alle diese Verfahren sind mit dem Nachteil
behaftet, keine Unterscheidung zwischen Wasser und anderen flichtigen
Komponenten, wie z.B. organischen Losungsmitteln zu treffen. Ein weiteres
Manko stellt der teilweise hohe Zeitbedarf von bis zu 4 Stunden pro Probe

dar.

2.8.2 Bestimmung des ausgetriebenen Wassers

Die Spezifitit der Wassergehaltsbestimmung kann erhéht werden, indem die
flichtigen Komponenten aus der Probe ausgetrieben werden, nachfolgend der
Wasseranteil quantitativ von einem Absorber aufgenommen und dessen Mas-
senzunahme ermittelt wird. Von der Firma ARIZONA Instrument Corp wird
seit 1997 ein Messgerat angeboten, welches die Feuchtigkeit der Probe mit
Stickstoff oder wahlweise getrockneter Luft entfernt und die Masse des aus-
getriebenen Wassers mit einem Feuchtigkeitssensor in der Abluft detektiert?3.
Mit diesem Verfahren sind Messungen bis zum ppm-Bereich moéglich. Bei
hohen Wassergehalten kann eine azeotrope Destillation durchgefiihrt werden.
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2.8.3 Karl-Fischer-Titration

Die von dem deutschen Chemiker FISCHER 1935 entwickelte Titration ist
eine der genauesten Labormethoden zur Bestimmung des Wassergehalts ei-
nes Stoffes. Bei dieser Methode wird sowohl freies, als auch gebundenes Was-
ser (z.B. Kristallwasser) erfasst. Bei DAB-konformer Bestimmung sollen
zwischen 5 und 30 mg Wasser wiahrend einer Titration erfasst werden. Durch
Stoffe, die mit Iod reagieren, wird die Bestimmung gestort.

2.8.4 Calciumcarbid-Methode

Die Bildung von Ethin aus Calciumcarbid kann flir eine sehr prazise Was-
sermassenbestimmung herangezogen werden: Die Probe wird in eine Druck-
flasche mit einer Calciumcarbidampulle tberfihrt. Nach Zerstdéren der Am-
pulle kommt es zur Bildung des Ethins, aus welchem ein Druckanstieg in
dem Behalter resultiert. Dieser wird an einem Manometer abgelesen und ist
streng proportional der Stoffmenge des in der Probe enthaltenen Wassers.
Aufgrund der Temperaturabhéngigkeit des Behalterinnendrucks ist eine

Temperaturkonstanz Voraussetzung flr eine exakte Bestimmung.

2.8.5 Dielektrizitatsmessungen

Die Kapazitat eines Plattenkondensators ist von dem Medium zwischen den
beiden Platten abhingig: Betrégt die Kapazitat bei Vakuum Co, so dndert sich
ihr Wert nach Einbringen einer Testsubstanz auf C. Das Verhéaltnis dieser
beiden Werte wird als relative Dielektrizitdtskonstante ¢ bezeichnet und stellt
ein Mafd fur die Wechselwirkung des elektrischen Feldes mit den Molekilen
der Substanz dar.

g =—Ma (2.12)

g Dielektrizititskonstante [dimensionslos, bei 20 °C]
Co  Kapazitit des Kondensators bei Vakuum zwischen den Platten [F]
Cwmat Kapazitit des Kondensators mit Material zwischen den Platten [F]

Je polarer eine Substanz ist, desto grofier ist ihre relative Dielektrizi-
tatskonstante. Der stoffspezifische Wert von ¢, liegt fir Gase bei ca.1, flr tro-
ckene Nichtleiter zwischen 2 und 10. Die relative Dielektrizitdtskonstante von
Wasser?4 liegt mit 80,4 deutlich Giber dem zuvor benannten Bereich. Es kann
somit eine Korrelation zwischen der relativen Dielektrizitdtskonstante eines
Schuttgutes und dessen Wassergehalt ermittelt werden. Die entsprechenden
Messgerate bestehen aus einem Messkondensator mit einer Schaltung zur
Bestimmung kleiner Kapazitatsdnderungen. Da die Leitfahigkeit des Proben-
materials das Messergebnis beeinflusst, wird die Messung mit hochfrequenter
Wechselspannung betrieben. Die Verteilung des Wassers in der Probe hat
keinen Einflufl auf die Messung; es wird vielmehr automatisch ein Mittelwert
bestimmt. Zwar bieten derartige Messungen den Vorteil extrem kurzer Mess-
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zeiten, dem steht jedoch der Nachteil gegentiber, fiir jedes Schuttgut eine
eigene Kalibriergerade erstellen zu mussen, da die PartikelgrofSenverteilung

das Messergebnis beeinflusst.

2.8.6 Infrarot-Wassergehaltsbestimmung

Die absorptionsspektroskopische Bestimmung des Wassers erfolgt bei den
Wellenldngen 1,93 uym und 1,45 pm. Zusétzlich wird bei guten Messgeraten
mit einer weiteren Wellenldnge gearbeitet, bei der Wasser nicht absorbiert,
um so Storeffekte durch Eigenabsorption des Messgutes zu korrigieren. Auch
bei diesem Verfahren ist eine stoffspezifische Kalibrierung erforderlich.

2.8.7 NIR-Wassergehaltsbestimmung

Bei der NIR-Spektroskopie wird die Absorption elektromagnetischer Strah-
lung im nahen Infrarotbereich gemessen. Dieses Intervall erstreckt sich tiber
den Wellenzahlenbereich von 13.000 cm! bis 4000 cm-! 75. Die NIR-Methode
ermoglicht schnelle, kontakt- und zerstérungsfreie Messungen, die mit einer
Faseroptik auch uber grofiere Distanzen realisiert werden kénnen. Da die
Absorptionen im NIR relativ schwach sind, kénnen Proben mit einer Schicht-
dicke von 1 bis 10 mm in Transmission vermessen werden. Feststoffe konnen
im NIR mittels diffuser Reflexion praktisch ohne Probenvorbereitung unter-
sucht werden. Dies kann z.B. durch Eintauchen von Glasfasersonden in die
Probe erfolgen. Um Wasser zu detektieren, wird eine Messwellenldnge von
1990 nm empfohlen; eine simultane Hintergrundmessung kann z.B. bei 1740
nm durchgefiihrt werden?6. NIR-Messungen erfordern produktspezifische,
zumeist nichtlineare Kalibrierungen. Da sich im Verlauf eines WSG-Prozesses
durch die Zugabe des Bindemittels die stoffliche Zusammensetzung des Pro-
duktes andert, sind unterschiedliche Kalibrierungen fir die Spray- und die
Trockenphase erforderlich. Zuséatzlich beeinflussen Partikelgréofenverteilung
und Schiittdichte die Messung’.

2.8.8 Mikrowellen-Absorption

Das Messprinzip ist mit dem der IR-Bestimmung identisch. Die Wellenl&dngen
liegen bei diesen Verfahren im cm-Bereich (entsprechend einer Frequenz im
Bereich 2,6 bis 4 Gigahertz). Ein 1994 vorgestelltes Messverfahren beruht auf
der Veranderung der Resonanzfrequenz eines Mikrowellenresonators””. Es ist
damit moglich, die beiden Gréfsen Frequenzverschiebung und Absorption zu
messen. Durch multifrequente Messung und Berlcksichtigung von Phasen-
verschiebung und Dampfung konnen Fehler minimiert werden?8. Der Vorteil
der Mikrowellen-Absorptionsmessung besteht darin, dass das Produkt voll-
stdndig durchdrungen wird und die Oberflichenstruktur der Partikeln keinen
Einflus auf das Messergebnis hat. Es ist weiterhin vorteilhaft, dass dieser

* NIR-Methoden werden auch zur Bestimmung der Korngrofie eines
Schiittgutes verwendet
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Sensortyp unmittelbar den Messwert liefert, also keine zeitliche Verzégerung
des Messsignals verursacht. Ein Nachteil besteht jedoch darin, dass Wasser
nur bis zu einer Tiefe von ca. 5 cm in die Produktschicht hinein detektiert
werden kann79. Dieses Feuchtemessverfahren kann daher bei grofSeren Pro-
benvolumina nur unter der Voraussetzung eines rdumlich konstanten Feuch-
tegehalts angewendet werden. Ein weiteres Manko besteht in der Tatsache,
dass nur nichtleitendes Material durchstrahlt werden kann. Die Mikrowellen-
Feuchtemessung erfordert eine produktspezifische Kalibrierung. Vorausset-
zung fur nachfolgende Messung ist dabei eine konstante Schuttdichte und
Porositdt des Messmediums. Mit Mikrowellenfeuchtesensoren ist es daher
moglich, z.B. in Rohrleitungen mit konstantem Materialfluss zu arbeiten,

nicht aber in der sich &ndernden Beladung eines Wirbelschichtgranulierers8°.

2.8.9 Leitfahigkeitsmessverfahren

Die elektrische Leitfahigkeit eines im trockenen Zustand nichtleitenden Stof-
fes nimmt mit steigendem Wassergehalt zu. Die Abnahme des Widerstandes
bei geringen Wassergehalten erfolgt zunédchst in mehreren Zehnerpotenzen,
um mit steigender Feuchtigkeit der Probe immer weiter abzuflachen. Leitfa-
higkeitsmessverfahren sind bei ungleichméfdiger Wasserverteilung, sehr nied-
rigen sowie sehr hohen Wassergehalten ungeeignet. FUNAKOSHI beschreibt
die Anwendung dieses Messverfahrens bei einer WSG-Anlage8!l. Die Anode
taucht in die Wirbelschicht ein, die GefafSwand fungiert als Kathode. Die
Messung erlaubt allein Aussagen Uber die an der Oberfliche gebundene
Feuchtigkeit. Nachteilig ist hierbei die Notwendigkeit einer produktspezifi-

schen Kalibrierung.

2.8.10 Neutronenstrahlung

Das Prinzip dieser Messung beruht darauf, dass schnelle Neutronen durch
Streuung an den gleich schweren Wasserstoffkernen abgebremst werden,
jedoch bei der Streuung an Atomkernen hoherer Masse kaum an Geschwin-
digkeit verlieren. In der Umgebung einer Quelle flir schnelle Neutronen (tbli-
cherweise Americum-Beryllium-Mischungen) entsteht eine Wolke langsamer
Neutronen, deren Konzentration im wesentlichen nur vom Wasserstoffgehalt
des umgebenden Volumens abhangt. Durch die Kombination eines derartigen
Neutronenemitters mit einem Messorgan flir langsame Neutronen (Gblicher-
weise ein SHe-Zahlrohr) wird eine Feuchtesonde erhalten. Die Neutronen-
bremsung bleibt unbeeinflusst von Temperatur, Druck, pH-Wert, Porositat
und chemischer Bindung des Materials. Da bei dem System sowohl Kristall-
wasser als auch chemisch gebundener Wasserstoff mit erfasst werden, ist
auch bei diesem Messverfahren eine produktspezifische Kalibrierung erfor-
derlich. Die Anzeige ist ndherungsweise proportional zur Feuchte in Volu-
menprozent. Die Feuchte in Gewichtsprozent entspricht dem Quotienten aus
Volumenfeuchte und Materialdichte. Die Sonde ist so zu installieren, dass die

eingebaute Neutronenquelle entsprechend dem Wirkungsvolumen ausrei-
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chend von Material umgeben ist. Bei einer Volumenfeuchte von 10 % betragt

die Reichweite schneller Neutronen ca. 40 cm82.

2.9 METHODEN DER FEUCHTIGKEITSBESTIMMUNG IN
GASPHASEN

Die Kenntnis der Feuchtigkeit in Gasen und speziell in der Luft ist fir die
Entwicklung, Herstellung und Lagerung von Arzneimitteln essentiell. Insbe-
sondere fir die Massenbilanzierung einer Wirbelschichtgranulierung ist diese
Messgrofdie der Zu- und Abluft die Grundlage aller folgenden Berechnungen.
Es existiert eine Vielzahl unterschiedlicher Messprinzipien fir die Bestim-

mung?3.

2.9.1 MaRe fiir die Luftfeuchtigkeit

Der thermodynamischen Beschreibung feuchter Luft werden folgende Mo-

dellannahmen zugrunde gelegts+:

e Die Gasphase besteht aus einer inerten (=Reinluft) und einer konden-
sierbaren Komponente (=Wasser). Diese Gasphase verhdlt sich wie ein
Gemisch idealer Gase

e  Die Luft ist unléslich in kondensiertem Wasser

e Falls Kondensat vorhanden ist, so gilt nach Erreichen des Sdttigungszu-
standes, dass der Wasserdampfpartialdruck pw des Wasserdampfes
gleich dem Scittigungsdampfdruck reinen Wassers ist (pw ist unabhdngig
vom Gesamtdruck p)

Im Fall ungesattigter feuchter Luft ist kein kondensiertes Wasser vorhanden.
Entsprechend des Daltonschen Gesetzes breiten sich der Wasserdampf
(=Gas, kein Kondensat) und die Luft im Raum so aus, als wenn sie allein vor-
handen waren. Experimentell kénnte man den Wasserdampfpartialdruck pw
herstellen, indem man im gleichen Volumen zunichst ein Vakuum herstellt
und danach die identische Masse Wasser verdampft.

Nach dem Gesetz von DALTON setzt sich der Druck einer Mischung idealer
Gase aus der Summe der Partialdrucke aller beteiligten Gase zusammen. Far
den Spezialfall feuchter Luft gilt analog, dass die Summe aus Wasserdampf-
partialdruck und Partialdruck der trockenen Luft den Gesamtdruck feuchter
Luft ergibt

p=p,tp (2.13)

p Gesamtdruck feuchter Luft [Pa]
pw Wasserdampf-Partialdruck [Pa]
pL Partialdruck der trockenen Luft [Pa]

Das Verhaltnis des Wasserdampf-Partialdrucks zum Sattigungsdampfdruck

bei dieser Temperatur wird als relative Luftfeuchtigkeit ¢ bezeichnet
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o= Py (2.14)

pw Wasserdampf-Partialdruck [Pa]
pp Sdttigungsdampfdruck [Pa]
¢ Relative Luftfeuchtigkeit [%]

Da der Sattigungsdampfdruck unabhingig vom atmosphérischen Luftdruck
ist, ist auch die Angabe der relativen Feuchte unabhéngig vom Gesamtdruck.

Neben dem Wasserdampfpartialdruck existieren eine Reihe weiterer abgeleite-
ter MafSe fur die Charakterisierung einer Wasserdampf-Luft-Mischung85,86.
Das Verhaltnis der Wassermasse pro Volumen feuchter Luft wird als absolu-
te Luftfeuchtigkeit f bezeichnet (synonym: absolute Feuchte, absolute humi-
dity) und ist in der Physik tiblich:

=" (2.15)

my Masse Wasser [g]
Vi Volumen feuchter Luft [m’]
f  Absolute Luftfeuchtigkeit [g/m’]

Die spezifische Luftfeuchtigkeit yr als weiteres absolutes Feuchtemafl gibt
an, wie viel Gramm Wasser pro Kilogramm feuchter Luft enthalten sind:

mW
Xy =——— (2.16)
my, +m,,

my Masse Wasserdampf [g]
mr. Masse trockene Luft [kg]
xe  Spezifische Lufifeuchtigkeit [g/kg]

In der Thermodynamik wird der Wassergehalt feuchter Luft hingegen durch
das Verhéltnis der Masse an Wasserdampf zu der Masse an trockener Luft
ausgedriickt. Diese Definition ist zweckmafig, da die Masse der trockenen
Luft bei Feuchte- und Temperaturdnderungen konstant bleibt. Dies erleich-
tert die rechnerische Verfolgung von Zustandsdnderungen. Die Definition des
Feuchtigkeitsgehalts y (synonym: Feuchtegrad, Feuchtebeladungs’, Mi-
schungsverhdltnis, Feuchtigkeitsverhdltnis, moisture content, humidity ratio)

lautet damit:

y = (2.17)

My

my Masse Wasserdampf [g]
mr. Masse trockene Luft [kg]
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x  Feuchtigkeitsgehalt [g/kg]

Da viele handelstibliche Messgerate die Rohdaten als spezifische Luftfeuch-
tigkeit yr liefern, alle thermodynamischen Rechnungen aber auf dem Feuch-
tigkeitsgehalt y basieren, ist die Umrechnung beider Grofien erforderlich.

Gleichung 2.17 kann wie folgt umgeformt werden:

Y= My (2.18)

(mTL My )_ My

Ausgehend von 2.16 folgt:
Xy '(mTL +mW):mW
Einsetzen dieser Gleichung in 2.18 fihrt damit zu

Xr '(mrL +mW)
(mTL +mW)_ Xr '(mu +mw)

(2.19)

Da die spezifische Luftfeuchtigkeit yr in der Einheit g/kg definiert ist, in Glei-
chung 2.16 jedoch Verhéaltnisse verrechnet werden, ist bei der Anwendung

dieser Formel noch jeweils der Faktor 1000 einzufligen. Beispiel:

x,=250g/kg
250
X = 1_10% 1000
1000
v =3333g/kg

Das folgende Diagramm verdeutlicht den Zusammenhang zwischen spezifi-

scher Luftfeuchtigkeit und Feuchtigkeitsgehalt:
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Feuchtigkeitsgehalt
[g Wasser / kg trockene Luft]

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200

Spezifische Feuchtigkeit
[g Wasser / kg feuchte Luft]

Abbildung 2-15 Vergleich von Feuchtigkeitsgehalt und spezifischer Feuchtigkeit

Um eine Beziehung zwischen Wasserdampfpartialdruck und Feuchtigkeitsge-
halt herzustellen, wird auf die Komponenten Wasserdampf und Reinluft das
allgemeine Gasgesetz angewandt:

pV =nRT (2.20)

p Druck [Pa]

V  Volumen [m?]

n Stoffmenge [mol]

R Gaskonstante [J-mol-K']
T Absolute Temperatur [K]

Fuar Wasserdampf:
pW . V = nW . R . T

(2.21)
Far Reinluft:
PV =ny R-T (2.22)
Mit der Definition der Molmasse gemafs
m
M =— (2.23)
n
m Masse [g]

M Molare Masse [g/mol]

folgt damit fir die beiden Gleichungen 2.21 und 2.22:

m
pW.VzM_W.R.T

w
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My

P V= ‘R-T

TL

Die spezifische Gaskonstante eines beliebigen Gases sowie von Gasgemischen
wird berechnet gemafs:

R =— (2.24)

Es gilt folglich:

Py V

V=m, R, T < my,=
Pw w Ny w R, T
PV
PV =my Ry T < MTL:RZ'T

Mit der Defintion des Feuchtigkeitsgehalts y geméafs Gleichung 2.17 folgt da-
mit:

pwV

my _ Ry T _py-Ry

X:
My M Ry - pyy

Ry -T
Der Partialdruck der Reinluft kann mit Gleichung 2.13 substituiert werden:

X:h._pW
R, p—py

Daraus resultiert:

M
g = P (2.25)
My, p-py

Mw Molare Masse des Wassers 18,016 g/mol
M. Molare Masse trockener Luft 28,964 g/mol

Einsetzen dieser Zahlenwerte fihrt zu

y =0,6220135.— 27
P~ Dy
Da der Feuchtegehalt y gemafds Gleichung 2.17 in g/kg definiert ist, muss

dieser Term noch mit dem Faktor 1000 multipliziert werden. Es gilt damit

allgemein:
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¥ =622 L (2.26)
P~ Pw

Fur die Umrechnung von relativer Feuchte in den Feuchtegehalt gilt nach
Einsetzen von Gleichung 2.14 analog:

y =622 -2 P 2.27)
P—0Q-pp

Der maximale Feuchtigkeitsgehalt bei einer bestimmten Temperatur wird
erreicht, wenn der Wasserdampfpartialdruck die Grofie des Sattigungs-

dampfdruckes annimmt:

Lo = 622-;;; (2.28)
)

Ymax Maximaler Feuchtigkeitsgehalt [g/kg]

Aus den bisherigen Betrachtungen folgt, dass der Zustand feuchter Luft voll-
kommen beschrieben ist, wenn neben dem Luftdruck p und der Temperatur
T eine der Zustandsgrofien f, ¢, pw oder x bekannt ist.

2.9.2 EinfluB des Gesamtdrucks auf die Feuchtigkeitsbestimmung
in Gasphasen

Aus dem allgemeinen Gasgesetz gemafs Gleichung 2.20 in Verbindung mit
Gleichung 2.13 kann leicht aufgezeigt werden, dass die thermodynamische
ZustandsgrofSe Feuchtigkeitsgehalt ¥ vom Gesamtdruck p abhangig ist, da die
als Bezug benutzte Masse des Reinluftanteils von p beeinflusst wird:

PV
mp = und Pr=P Pw
R, -T

und damit

v
R,-T

'(p_pW)

m;, =

Die Konsequenz dieses Zusammenhangs verdeutlicht Gleichung 2.28, die den
Zusammenhang zwischen maximalem Feuchtigkeitsgehalt der Luft und at-
mosphérischem Druck beschreibt:

. —622._Pp
P—Pp

Da der Sattigungsdampfdruck pp nur von der Temperatur determiniert wird,

aber vom Gesamtdruck p unabhangig ist, gilt: Je niedriger der Umgebungs-
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druck p, desto mehr Wasser kann die Luft aufnehmen. Da die meisten Feuch-
tesensortypen als Messgrofdie die relative Luftfeuchtigkeit verwenden, wird im

folgenden ein Zusammenhang zwischen ¢ und p hergeleitet. Auflésen von
(2.27)

y =622 2 Lo
P=9-Pp

nach der relativen Luftfeuchtigkeit ¢ fihrt damit zu:
1 (p=0-py)=622:0-p,

% p=0622-p,+%py)e

0= X . » (2.29)

(622+ X)'pD

Aus dieser Gleichung kann unmittelbar entnommen werden, dass die relative
Luftfeuchtigkeit ¢ dem Gesamtdruck p direkt proportional wird, wenn Luft
konstanten Feuchtigkeitsgehalts bei gleicher Temperatur expandiert bzw.

komprimiert wird.

Anhand eines einfachen Beispiels soll dieser Sachverhalt illustiert werden. In
einem Kolben, an dessen Wandung ein Feuchtigkeitssensor fixiert ist, befinde
sich feuchte Luft folgender Zusammensetzung:

p =101325 Pa
Sensor

T =293,15K
¥‘j]— pD:2338,8 PO
x = 7,5 9g/kg

Abbildung 2-16 Kolben in Ausgangsposition

Die relative Luftfeuchtigkeit wird gemdfS Gleichung 2.29 berechnet zu:

I S 7,3
6221 7)-p, ¥~ (622+7,5)-23388Pa

101325 Pa =51,6%

Fiir den Wasserdampfpartialdruck gilt gemdfS Gleichnung 2.14:
Py =¢-p,=0,51-2338,8 Pa =1207,2 Pa

Der Feuchtigkeitssensor wird mit diesem Wert kalibriert.
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Nun wird der Druck im Kolben auf die Hdlfte reduziert. Die Zusammensetzung
der Luft dindert sich nicht; durch thermisches Aquilibrieren bleibt die Temperatur
konstant.

L p =50662 Pa
T =293,15K
P,=2338,8 Pa

Sensor

; x = 7,5 9/kg

Abbildung 2-17 Verminderter Druck im Kolben

Die relative Luftfeuchtigkeit wird wiederum gemdfS Gleichung 2.29, der Wasser-
dampfpartialdruck mit Gleichung 2. 14 berechnet:

7,5
622+7,5)-2338,8 Pa

Q= ( -50662,5 Pa =25,8%

Py =0,258-2338,8 Pa = 603,6 Pa

Da das Messprinzip des Sensors in der Erfassung des Wasserdampfpartial-
drucks liegt, zeigt die Messwerterfassung dementsprechend den korrekten Wert
von 25,8 % relativer Luftfeuchtigkeit an.

In der Messpraxis der Hygrometrie werden relative Luftfeuchtigkeiten gemes-
sen und daraus die Feuchtigkeitsgehalte berechnet. Die folgende Abbildung
zeigt die Spannweite der Feuchtigkeitsgehaltswerte, die aus der Umrechnung
der fiktiven Messwerte ¢ = 50 % und T = 303,15 K resultieren

24
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Feuchtegehalt [g/kg]
>
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50000 60000 70000 80000 90000 100000 110000
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Abbildung 2-18 Wasseraufnahmevermogen der Luft in Abhdngigkeit vom Gesamtdruck am Beispiel 50 % relatier
Feuchte und einer Temperatur von 303,15 K
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Die Bedeutung des Zusammenhangs zwischen Luftfeuchtigkeit und Gesamt-
druck fuir die vorliegende Problemstellung besteht darin, dass die Abluft auf-
grund des Saugmechanismus des Wirbelschichtgranulierers einen Unter-
druck gegentiber den Raumbedingungen aufweist und damit deutlich mehr
Wasser aufnehmen kann. Es finden sich jedoch in der Literatur keine Hin-
weise auf Durchfiihrung entsprechender statischer Druckmessungen an
WSG-Anlagen.

2.9.3 Taupunkt-Hygrometer

Wird ungesattigte feuchte Luft abgekihlt, so kommt es bei Unterschreiten
einer bestimmten Temperatur zur Kondensation des Wassers. Aufgrund des
Taubeschlages wird diese Temperatur als Taupunkttemperatur bezeichnet.
Sie ist ein eindeutiges MafS fiir den Wassergehalt der Luft. Bei der einfachsten
experimentellen Anordnung wird ein blankpolierter Metallspiegel auf der
Ruckseite durch Kuhlflissigkeit langsam abgektihlt und dabei die Tempera-
tur mittels Thermoelement bestimmt. Der Taupunkt wird fiir den Betrachter
durch Niederschlag feiner Wassertropfchen sichtbar. Diese Methode erlaubt
sehr prazise Wassergehaltsbestimmungen. Heutzutage sind Taupunktsmes-
sungen automatisierbar. Durch photoelektrisches Scannen eines Taupunkt-
spiegels, welcher thermoelektrisch so geregelt wird, dass stindig ein sehr
geringer Taubeschlag existiert, ist sogar eine kontinuierliche Messung mog-
lich. Taupunkt-Hygrometer bieten folgende Vorteile:

e Sehr hohe Genauigkeit der Taupunktbestimmung bis 0,01 °C

e Zeitkonstante der Messung ca. 1 Sekunde

e Nahezu unempfindlich gegeniiber Lésungsmitteln im Messgas

2.9.4 Psychrometer

Das Messprinzip eines Psychrometers besteht darin,
dass ein wasserbenetzter Korper im Luftzug abgekiihlt

i'm
L]

ﬁl .l wird. Der Messkopf eines Thermometers ist mit einem

!
|

Baumwoll-Gewebe umhllt, welches permanent mit des-
v tilliertem Wasser feucht gehalten wird. Vorbeistrémende
i
{

—
——

ungesattigte Luft entzieht dem Gewebe Feuchtigkeit und
fahrt durch die Verdunstungskélte zu einer Abkuhlung
des Thermometers (,Feuchtkugeltemperature8). Der Tem-

peraturunterschied zu einem ,trockenen“ Referenzther-

I..
bw
LS mometer wird als psychrometrische Differenz bezeich-

r net und ist um so groéfder, je trockener das Fluid ist. Bei
||f fl wasserdampfgesattigter Luft zeigen beide Thermometer

L .

-,

Abbildung 2-19 Assmann Aspirationspsychrometer
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die gleiche Temperatur an. Voraussetzung flr eine psychrometrische Be-
stimmung ist eine Stromungsgeschwindigkeit der Luft von mindestens 2,5
m/s. Die Genauigkeit einer Psychrometermessung betragt ca. 3 %89. Mit ab-
nehmender Temperatur nimmt die Genauigkeit ab, da die Psychrometerdiffe-
renz kleiner wird. Die Halbwertszeit wird bei Verwendung von Thermoelemen-
ten mit 0,2 Sekunden angegeben. Beim Einsatz von Psychrometern ist zu
bedenken, dass sie durch das verdunstende Wasser die Luftfeuchtigkeit be-
einflussen. Am befeuchteten Docht kann es zu Mikroorganismenwachstum

kommen.

2.9.5 Lithiumchlorid-Hygrometer

Lithiumchlorid (LiCl) zerflief5St an feuchter Luft, sobald deren relative Feuch-
tigkeit einen Wert von 11,8 % bei 22 °C Uberschreitet. Die entstehende Elekt-
rolytlosung leitet den elektrischen Strom im Gegensatz zum trockenen Salz
sehr gut. Die technische Realisierung dieses Messprinzips besteht darin, ein
Thermometer mit Glasfasergewebe zu umhtllen, welches mit einer LiCl-
Losung getrénkt ist. Das Gewebe seinerseits ist mit einer Silber- oder Platin-
elektrode umwickelt, an die eine Wechselspannung angelegt ist. Ein Teil des
Stromflusses erfolgt tiber die LiCl-Losung, die sich dadurch erwarmt und
verstarkt Wasser verdunsten laf3t. Ab dem Punkt, an dem die LiCl-Lésung
auskristallisiert, steigt der Widerstand des getrankten Gewebes, der
Stromflufs und die Aufheizung reduzieren sich. Jetzt nimmt das Gewebe wie-
der Feuchtigkeit aus der Umgebungsluft auf. Durch diesen Regelkreis stellt
sich eine bestimmte Umwandlungstemperatur am Thermometer ein, die na-
hezu linear mit dem Taupunkt der Umgebungsluft korrelliert.

2.9.6 Kapazitive Feuchtesensoren

Das Messprinzip dieser Feuchtesensoren beruht auf der Anderung der Kapa-
zitdt eines mit einem hygroskopischen Dielektrikum versehenen Plattenkon-
densators in Abhéngigkeit von der Feuchtigkeit der Umgebungsluft. Als Bei-
spiel fur die technische Realisierung dieses Sensorkonzepts sei die Bauweise
der kapazitiven Feuchtesensoren der Firma HYGROCONTROL GmbH, Hanau
naher erlautert®. Auf einem Glas- oder Keramiktrager wird durch Aufdamp-
fen einer Metallschicht die untere Kondensatorplatte gebildet. Hierauf wird in
Dunnschichttechnik ein Film eines hygroskopischen Polymers aufgetragen;
dieses bildet das Dielektrikum des Plattenkondensators. Durch Aufdampfen
eines diinnen, wasserdampfdurchlassigen Goldfilms wird die obere Konden-
satorplatte gebildet. Wenn bei hoher Luftfeuchtigkeit Wassermolekiile mit
ihrer hohen Dielektrizitdtskonstante in das Polymer hineindiffundieren, so
kann bei gleicher Spannung mehr elektrische Ladung gespeichert werden.
Die hieraus resultierende Zunahme der Kapazitidt des Kondensators wird mit
hochfrequenten Wechselstrémen gemessen.

Kapazitive Feuchtesensoren bieten eine Genauigkeit von bis zu +1 % relativer
Feuchte. Die Langzeitstabilitdt wird heutzutage mit + 1 % rF in finf Jahren
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angegeben. Dieser Sensortyp ist unempfindlich gegen Betauung. Fur die
pharmazeutische Praxis ist bedeutsam, dass eine Empfindlichkeit gegentiber
Stauben immer gegeben ist; dem kann in gewissen Grenzen mit Fuhlerkap-
pen aus Sintermaterial, Teflon oder PE begegnet werden. Derartige Schutz-
kappen koénnen zu stark verlédngerten Ansprechzeiten fihren. Aufgrund des
Messprinzips wird das Messergebnis durch elektromagnetische Felder stark
beeinflusst. Um unmittelbar in einer Wirbelschicht, die sehr haufig stark e-
lektrostatisch aufgeladen ist, dennoch Messungen durchfiihren zu kénnen,
muss der gesamte Sensor in einen Faradayischen Kéfig integriert werden9!.
Enthalt das Messgas Losungsmittel, so ist Vorsicht geboten, da zum einen
das Messergebnis verfdlscht wird, zum anderen die empfindlichen Polymer-
schichten zerstort werden92. Kapazitive Feuchtesensoren kénnen sehr klein
gebaut werden. Die Kapazitatsdifferenz dieser Sensoren ist jedoch vergleichs-
weise gering mit der Kapazitiat einiger weniger Meter Zuleitungskabel. Aus
diesem Grund muss die elektronische Auswerteeinheit relativ dicht am Sen-
sor installiert sein. Dieser Sensortyp wird tiberwiegend mit einem integrierten
Temperatursensor gefertigt. Kapazitive Feuchtesensoren sind damit in der
Lage, in einem Temperaturbereich von — 50 °C bis + 120 °C relative Feuchten

zwischen 0 % und 100 % zu messen.

2.9.7 Resistive Feuchtesensoren

Resistive Feuchtesensoren bestehen aus einer diinnen Schicht eines hygro-
skopischen Polymers, auf das zwei Elektroden fixiert sind”. Die Messgrofie ist
der elektrische Widerstand, der sich mit dem Wassergehalt des Polymers an-
dert. Um elektrolytische Zersetzung zu verhindern, erfolgt die Messung mit
Wechselstrom. Resistive Feuchtesensoren haben in letzter Zeit an Bedeutung

verloren.

2.9.8 Spektroskopische Verfahren

Die spezifische Absorption des Wassers im IR-Bereich bei 1,87 um und 2,66
um sowie im Mikrowellenbereich bei einer Frequenz von 22,235 GHz lasst
sich zur quantitativen Bestimmung des Wassergehaltes heranziehen9. Stau-
be mussen zum Schutz der optischen Bauteile aus dem Messgas entfernt

werden.

2.9.9 Akustische Feuchtesensoren

Die Schallgeschwindigkeit cis in einer Gasmischung aus n Komponenten K;
(i=1..n) ist eine Funktion der Massengehalte der Komponenten

" Die ersten Sensoren bestanden aus einer im direkten Kontakt mit der Umgebungsluft
stehenden hygroskopischen Elektrolytlésung; sie waren sehr empfindlich, insbesondere
gegentiber Spritzwasser und Tau
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RT ;X;’Cpi

i XiMi i(XiCpi - R)
i-1 =1

cis(Xi’Mi’C T):

(2.30)

pi’

cis Schallgeschwindigkeit [m/s]

C, Spezifische isobare Wirmekapazitit eines Gases [kJ/(kg-°C)]
M; Molare Masse [g/mol]

R Universelle Gaskonstante 8,314 J - K mol”!

T Absolute Temperatur [K]

In jingster Zeit ist ein Feuchtesensor entwickelt worden, dessen Messprinzip
auf der Anderung der Schallgeschwindigkeit der Luft in Abhingigkeit von
ihrem Feuchtegehalt basiert94 95 96, Der grundlegende Vorteil eines solchen
Systems besteht darin, dass eine physikalische Grofe gemessen wird, die
unmittelbar vom Feuchtegehalt der Luft determiniert wird. Im Gegensatz da-
zu werden bei anderen Messprinzipien stets die Anderungen der Eigenschaf-
ten eines weiteren Mediums (wie z.B. das hygroskopische Dielektrikum) als
Maf far den Feuchtegehalt verwendet.

Akustische Feuchtesensoren bestehen aus einer von der Messluft durch-
stromten Zelle mit einem Ultraschallsender und einem Empfanger. Um den
Temperatureinflufs zu kompensieren, wird jeweils eine Referenzmessung mit
trockener Luft gleicher Temperatur durchgefiihrt. Dieser Sensortyp bietet

folgende Vorteile:
e Sehr robust
e Auch bei stark kontaminierter Luft einsetzbar
e Je héher die Temperatur, desto genauer die Messung
e Langzeitstabilitcit
o Weitgehend wartungsfrei
e Sehr kurze Ansprechzeit

Dieser Sensortyp ist insbesondere fir die Anwendung in der Papier-, Holz-

und Lebensmittelindustrie konzipiert.

2.10 METHODEN ZUR VOLUMENSTROMBESTIMMUNG
IN GASPHASEN

Die Bestimmung des momentan durch einen definierten Rohrquerschnitt
fliefenden Fluidvolumens wird als ,Durchflussmessung“ bezeichnet. Der
Quotient aus Volumen und Zeit tragt allgemein die Bezeichung Volumen-

strom:
.V
V= A_ (2.31)
t
vV Volumenstrom [m/h]
\" Fluid-Volumen [m?]
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At Zeitintervall [h]

Die exakte Bestimmung des Luftvolumendurchsatzes durch die WSG-Anlage
ist die Grundvoraussetzung fir eine zuverldssige Massenbilanzierung. Wie
Modellrechnungen zeigen, fihren schon Abweichungen der Volumenstrom-
messwerte von mehr als 10 % zu Fehlern in der Massenbilanzierung, die eine
weitere Auswertung verhindern. Die Erfassung des Luftvolumenstroms ist

somit die kritische Messgroéfie schlechthin.

Messtechnisch zugéngig ist die Gasgeschwindigkeit u. Bei Kenntnis der
Rohrquerschnittsflache Agronr ergibt sich damit der entsprechende Volumen-

strom zu:
V=A4,, u (2.32)
Vv Volumenstrom [m%h]
ARohr Rohrquerschnittsfldche [m?]
u Gasgeschwindigkeit [m/s]

Zur Bestimmung von Gasgeschwindigkeiten existieren eine Reihe unter-
schiedlicher Messprinzipien®’. Die Auswahl eines Verfahrens richtet sich
nach dem Messbereich der jeweiligen Problemstellung. Gasgeschwindigkeits-

messgeriate werden allgemein als Anemometer bezeichnet.

2.10.1 Fliigelradanemometer

Fligelradanemometer sehen duferlich wie AxiallGif-
ter aus. Das axiale Fliigelrad muss so angestromt
werden, dass Gerateachse und Richtung der Ge-
schwindigkeit zusammenfallen. Aufgrund von Rei-
bungsverlusten wird stets eine Abweichung vom
theoretisch linearen Zusammenhang zwischen
Drehzahl und Geschwindigkeit beobachtet. Es muss

folglich immer eine Kalibrierung durchgeftihrt wer-
Abbildung 2-20 Fliigelrad- den. Die Drehzahl ist nahezu unabhéngig von Dich-
anemometer te, Druck und Temperatur des Messmediums®8. Der

Messbereich von Fltigelradanemometern liegt tiblicherweise bei 0,2 bis 40
m/s. Far Messungen in engen Rohren sind Sensoren mit Fltigelraddurch-

messern von 10 mm verfligbar.

2.10.2 Prandtl-Rohr

Am halbkugelférmigen Kopf des hakenférmigen Staurohres wird an der Boh-
rung mit dem Durchmesser d ein Gesamtdruck der Strémung gemessen, der
als Summe von statischem und dynamischem Druck resultiert.
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Ps /
pges

Abbildung 2-21 Schema eines Prandtl-Rohres

pges = pst + pdyn (233)

DPst Statischer Druck [Pa]
Pdyn Dynamischer Druck [Pa]

Senkrecht zur Strémungsrichtung sind im Abstand von ca. 2/3 des Durch-
messers des Prandtl-Rohrs seitlich Schlitze im Staurohr angebracht, an de-
nen lediglich der statische Druck ps: anliegt. Durch Verbinden der Anschlis-
se beider Bohrungen an ein Differenzdruckmanometer kann der dynamische
Druck payn ermittelt werden. Ftir Geschwindigkeiten von Gasen und Dampfen

unterhalb von 100 m/s gilt dabei:

2.
u= /ﬂ (2.34)
p

u Geschwindigkeit [m/s]
Pdyn Dynamischer Druck [Pa]
p Dichte der Luft [g/m’]

Diese Berechnung lasst den Zahigkeitseinfluf® unberticksichtigt, der sich bei
niedrigen Reynoldszahlen bemerkbar macht. Die Stromungsrichtung sollte
mit der Achse des Staurohres Ubereinstimmen; Abweichungen von bis zu +

10° beeinflussen die Messgenauigkeit jedoch praktisch nicht.

2.10.3 Hitzdrahtanemometer

Hitzdrahtanemometer dienen zur Messung kleiner Geschwindigkeiten in der
Aerodynamik. Das Messprinzip eines solchen Sensors beruht auf der Ande-
rung des elektrischen Widerstandes eines Metalldrahts in Abhingigkeit von

der Temperatur. Dabei gilt:

AR=0.-R,, -AT (2.35)

AR Widerstandsdinderung [Q]
o Materialspezifischer Temperaturbeiwert [1/K]
Riar Kaltwiderstand [Q]
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AT  Temperaturdnderung [K]

Der Warmwiderstand ergibt sich damit zu

R =R, +AR

warm

Ryam Warmwiderstand [Q2]

Aus dem Zusammenfassen beider Gleichungen resultiert

R, =R, (1+a-AT) (2.36)

Ein in einer Gasatmosphare ruhender Widerstandsdraht, durch den elektri-
scher Strom fliefdt, produziert Warme, die an die Umgebung abgegeben wird.
Dieser Prozess wird als freie Konvektion bezeichnet. Im Gegensatz dazu
wird eine sogenannte erzwungene Konvektion durch das Umstromen eines
Drahtes von Luft realisiert. Es bildet sich eine Grenzschicht aus, die wie ein
Warmeisolator wirkt. Je hoher die Stroémungsgeschwindigkeit ist, desto din-
ner wird die Grenzschicht und um so besser kann der Warmetibergang vom
Draht an die Luft erfolgen. Dieser Sachverhalt wird quantitativ durch das

Kingsche Gesetz beschrieben:

O=LAT-(A+2n-%-C, p-dyp-u) 2.37)

Abgefiihrter Wirmestrom [W]

Q.

Ldnge des Hitzdrahtes [m]

Temperaturdnderung [K]

Wérmeleitfihigkeit des Gases [W/mK]

Spezifische isobare Wirmekapazitdt des Gases [kJ/(kg-°C)]
Dichte des Gases [kg/m’]

Durchmesser des Hitzdrahtes [m]
Stromungsgeschwindigkeit [m/s]

0> >
=003

e o0
=
o

Es existieren zwei Messverfahren fir den Betrieb eines Hitzdrahtanemome-
ters:

a. Konstanter Strom:
. Messung der Anderung des Widerstandes mittels Prézisions-
brickenschaltung
. Abnehmende Empfindlichkeit bei zunehmender Geschwindig-
keit
. Nur fir Geschwindigkeiten bis 20 m/s geeignet

b. Konstanter Widerstand:

. Messung des elektrischen Stromes, der zur konstanten Tempe-
rierung des Widerstandsdrahtes bendétigt wird

o Fur grofSere Geschwindigkeiten

3 Stromungsgeschwindigkeit steigt mit der vierten Potenz des

Brickenstromes an
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Um den Arbeitsbereich eines Hitzdrahtanemometers ermitteln zu kénnen, ist
die Kenntnis der Strémungsverhaltnisse um einen solchen Draht Vorausset-
zung. Die folgende Graphik zeigt den funktionellen Zusammenhang von Rey-

noldszahl und cw-Wert fiir einen umstromten Kreiszylinder.

10000

1000 \

\ olokes

100 \
N

e \
) 10
= \\ unterkritisch
1 N
0,1 \
Uberkritisch
0,01
0,01 0,1 1 10 100 1000 10000 100000 1000000 10000000

Ig(Re)

Abbildung 2-22 c,-Wert in Abhdngigkeit von der Reynoldszahl fiir umstrémte Kreiszylinder

In Abhangigkeit von der Reynoldszahl kénnen drei Zustdnde bei der Umstro-
mung eines Kreiszylinders beobachtet werden:

Schleichende Umstromung
¢ Re <1000
e Stokes’sche Bedingungen
e Stromung schlieffit sich wieder hinter dem
Kreiszylinder
¢ Keine Wirbelbildung
e Stromung Ubt hohe Widerstandskraft auf
Kreiszylinder aus

Unterkritische Bedingungen

e 1000 <Re<4-+105

e Laminare Grenzschicht

e Ablésepunkt der Grenzschicht etwa am
grofditen Durchmesser

e Grofdes, wirbelbehaftetes Totwassergebiet
im Strémungsschatten

e Hinter dem Kreiszylinder herrscht Unter-
druck :

e Stromung Ubt hohe Widerstandskraft auf Totwassergebiet
Kreiszylinder aus

Ablosepunkt
/
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Uberkritische Bedingungen i
. Re > 4 « 105 JAblo?epunkl
e Turbulente Grenzschicht D T S—
e Ablésepunkt hinter Meridiankreis
e Wesentlich kleineres Totwassergebiet
e Hinter dem Kreiszylinder herrscht geringer
Uberdruck
e Widerstandskraft geringer als bei unterkri- /
tischer Umstréomung Totwassergebiet

Das Kingsche Gesetz besitzt nur fir Stokes sche Stromungsverhéltnisse Gul-
tigkeit.

Wahrend unter erzwungener Konvektion ein Warmetbergang infolge vorgege-
bener Stromung eines Fluids verstanden wird, meint freie Konvektion eine
Warmeabgabe in ruhender Atmosphére, aus der eine Strémung resultiert
(z.B. durch Aufsteigen warmer Gasblasen). Die untere Grenze des Arbeitsbe-
reichs eines Hitzdrahtanemometers wird durch den Ubergang von erzwunge-
ner zu freier Konvektion bestimmt. Dieser Wechsel zwischen beiden Konvek-
tionsarten wird nach einer Konvention erreicht, wenn das Produkt von Rey-
nolds- und Prandtl-Zahl den Wert 0,08 erreicht. Die nach dem deutschen
Physiker Ludwig PRANDTL (1875 — 1953) benannte dimensionslosen Kenn-
grofSe Pr beschreibt das Verhéltnis der Viskositét eines Fluids zu seiner Tem-
peraturleitfahigkeit99:

n-C
A

Pr= L (2.38)

Pr  Prandtl-Zahl [-]

N Dynamische Viskositdit [Pa s]

C, Spezifische isobare Wirmekaparzitdit des Gases [kJ/(kg-K)]
A Wirmeleitfihigkeit des Gases [W/mK]

Fur Luft bei 20 °C ergibt sich damit:

15-106Pa-s-1010kJK
PrLuﬁ = 7 g
0,02———
m-K-s

Prpus = 0,7575

Die entsprechende minimale Strémungsgeschwindigkeit fir den Beginn er-
zwungener Konvektion eines Hitzdrahtes in Luft l4sst sich damit berechnen
gemaf

Re - Pr=0,08



An WSG-Anlagen etablierte Online-Messverfahren

Re— u-d _ 0,08
Y Pr
v -0,08
y= (2.39)
Pr-d

Diese Stromungsgeschwindigkeit begrenzt den Arbeitsbereich eines Hitzdrah-
tanemometers nach unten. Die obere Grenze wird durch die maximale schlei-
chenden Umstrémung und damit dem linearen Bereich der Funktion Wider-
standsbeiwert cy in Abhangigkeit der Reynoldszahl festgesetzt. In der Praxis
konnen Messungen bis zu Reynoldszahlen von 10 mit Hitzdrahtanemometern

durchgefihrt werden.

2.11 AN WSG-ANLAGEN ETABLIERTE ONLINE-
MESSVERFAHREN

2.11.1 Problemstellung und Anforderungen an Sensoren

In den letzten Jahren war man bemitiht, ein tieferes Verstidndnis der Prozesse
in pharmazeutischen Produktionsanlagen zu erhalten, um damit diese Ar-
beitsablaufe automatisieren zu koénnen. Letztendliches Ziel ist hierbei die
Verbesserung der Qualitat der Arzneimittel. Voraussetzung fiir die Steuerung
eines WSG-Prozesses ist die exakte Kenntnis der aktuellen Betriebsparameter
der Anlage. Aus diesem Grund werden WSG-Anlagen mit unterschiedlichster
Sensorik ausgestattet. Mit dem Einbau eines Messfiihlers allein ist es nicht
getan. Die Arbeitsbedingungen in der pharmazeutischen Verfahrenstechnik
verlangen einen Schutz des Sensorelements. Aus diesem Grund werden
Messumformer eingesetzt, welche den eigentlichen Sensor als wichtigstes
Element enthalten, aber auch eine Signalverarbeitung zu einem genormten
Ausgangssignal (z.B. 4 .. 20 mA) durchfihren. An Messumformer fir den
Einsatz in WSG-Anlagen sind allgemein folgende Anforderungen zu stellen00:

e Ein in weiten Grenzen einstellbarer Messbereich

e Gute Reproduzierbarkeit und Langzeitstabilitat

e Hohe Ansprechgeschwindigkeit

e Hohes Auflésungsvermoégen der Signalverarbeitung

e Funktionalitat im Temperaturbereich +10 bis +100 °C
e Funktionalitat bis hin zu einer Luftfeuchtigkeit von 100 %
e Stabilitdt gegen Druckschwankungen

e Bestandigkeit gegen elektromagnetische Felder

e Korrosionsschutz

e Kompakte Bauweise

e Schutz vor mechanischer Belastung

e Geringer Instandhaltungsaufwand und hohe Lebensdauer
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Fur den speziellen Fall der Instrumentierung einer WSG-Anlage sind im all-

gemeinen folgende Probleme zu erwarten2:

= Nach Abstellen der Saugventilatoren kann gegebenenfalls heifse Luft
in Richtung Luftzufihrung strémen und damit dort eingebaute Mess-
fahler stéren

= Die Abluftbestimmung ist durch schnelle Temperaturschwankungen
(infolge Abklopfen der Filter bei geschlossener Abluftklappe) er-
schwert. KOPP42 schldgt daher vor, dieses Problem durch Einbau ei-
nes geheizten Bypasses mit eigenem Staubfilter zu 16sen

= Eine hohe Staubbelastung in der Abluft durfte zu Messungenauigkei-
ten fihren

Im folgenden wird kurz aufgezeigt, welche Messwerterfassungen bisher an
WSG-Anlagen realisiert worden sind.

2.11.2 Frischluft-, Zuluft-, Produkt- und Ablufttemperatur

Temperaturmessungen in Anlagen erfolgen heutzutage tiblicherweise mit Wi-
derstandsthermometern!©l. Die Abhangigkeit des Widerstandes eines solchen

Systems von der Temperatur ist anndhernd linear:

r-_1! (R, —R,) (2.40)
o-R,

T Temperatur [K]

a Materialspezifischer Temperaturbeiwert [K']

Ry Widerstand bei 0 °C [Q]

Rr Widerstand bei der Temperatur T [Q]

Widerstandsthermometer weisen allgemein eine ausgezeichnete Langzeitsta-
bilitat auf. Die eigentliche Messzone eines Widerstandsthermometers umfasst
nur die Spitze des jeweiligen Thermoelements. Trotz thermischer Isolation
unterliegt jede Sensorhalterung einer Warmeleitung. Eine Faustregel besagt,
dass ein Thermoftihlers mindestens mit der Linge des siebenfachen Durch-
messers in das Messmedium eingetaucht sein muss, um diesen Storeffekt zu
kompensiereni2. Bei Widerstandsthermometern sind Messfehler durch Ei-
generwarmung aufgrund des Messstromes theoretisch moglich, praktisch
jedoch ohne grofSe Bedeutung, da die entstandene Warme durch vorbeistro-
mende Luft abtransportiert wird. Messungen in bewegter Luft fiihren zu ver-
langerten Reaktionszeiten gegentiber solchen an Feststoffen oder Flussigkei-
ten, da Gase nur deutlich geringere Warmetbertragungen erlauben. Der Ein-
bau eines Produkttemperaturfihlers sollte daher moglichst dicht tiber dem
Anstromboden erfolgen, da bei der hier héheren Produktdichte die Warme-
Ubertragung schneller erfolgt.

Die Temperaturverteilung in dem Produktbehélter einer WSG-Anlage ist von
MORL untersucht und mathematisch beschrieben worden!03. Durch zentri-
sche Einfihrung einer vertikal justierbaren Messsonde in den Apparat kon-
nen radiale und axiale Temperaturgradienten aufgenommen werden. Das

entwickelte mathematische Modell beschreibt einen hohenabhingigen expo-
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nentiellen Verlauf fir die Feuchte des Fluidisierungsgases sowie einen umge-
kehrt proportionalen Verlauf der Lufttemperatur. Wie TROJOSKY feststellte,
ist die Gastemperatur im Bereich der Wirbelschicht nahezu gleich der Abluft-
temperaturi®4. Lediglich im Spriihbereich sowie unmittelbar tber dem An-
stromboden wurden hiervon deutlich abweichende Temperaturen gemessen.
Kopp#? fand heraus, dass der Warmezustand eines WSG die Ablufttemperatur
stark beeinflufst

2.11.3 Zu- und Abluftfeuchte

Der Feuchtegehalt des Triagergases in WSG Anlagen wird schon sehr lange
bestimmt; die Leistungsfahigkeit der Sensoren beschrankte jedoch bisher die
Reproduzierbarkeit!%5. Um in einer WSG-Anlage anwendbar zu sein, muss
ein Sensor relative Luftfeuchtigkeiten von O bis 100 % in einem Temperatur-
bereich zwischen 15 und 95 °C messen kdénnen, was Feuchtegehalten zwi-
schen 1 und 40 g/kg entspricht. Bei Messungen der Abluftfeuchte ist mit der
Kontamination des Tragergases durch Staubpartikeln zu rechnen. Um die
Sensoren von derartigen Verunreinigungen zu schiitzen, werden im allgemei-
nen Sinterfilter aufgesetzt, die jedoch zu einer zeitlichen Verzégerung des
Messsignals fliihren (Verschmierung). Da hohe Luftfeuchtigkeiten zu Kon-
densationen am Sensor flilhren kénnen, wird oftmals eine Bypass-Losung
angewendet, bei welcher ein Teil des Abluftvolumenstromes abgezweigt und
durch eine separate Heizung soweit erwdrmt wird, dass die Taupunkttempe-
ratur deutlich tiberschritten wird42.

Taupunktdetektoren finden aufgrund ihres hohen Preises nur selten Anwen-
dung. Um 1990 fanden resistive Feuchtesensoren Anwendung, bei denen der
Widerstand einer Elektrolytlosung gemessen wurde, die Feuchtigkeit mit dem
Messmedium austauschte. Trotz Temperaturkompensation waren die Mess-
werte, auch wegen der starken zeitlichen Verzégerung des Messsignals, unbe-
friedigend. KOPP bewertete damals die Abluftfeuchtemessung als nicht er-
folgversprechend#2. Die weiteste Verbreitung, nicht zuletzt aufgrund ihrer
niedrigen Beschaffungskosten, haben inzwischen kapazitive Feuchtesensoren
erlangt!06.

2.11.4 Produktfeuchte

Da schon frithzeitig die Produktfeuchte als der Schlisselparameter zur Steu-
erung des Granulatwachstums in einem WSG-Prozess identifiziert war, wur-
den viele Anstrengungen unternommen, diese Gréfle zu messen. Neben der
stichprobenweisen Bestimmung mittels Feuchtewaagen bzw. Karl-Fischer-
Titration wurden verschiedene Methoden zur Online-Messung entwickelt.
WATANO stellte 1996 einen IR-Feuchtigkeitssensor vorl07. IR-Strahlung wird
fast ausschliefilich von an der Oberflache der Partikeln angelagertem Wasser
absorbiert. Diffusionsvorgédnge innerhalb der Granulen fiihren daher zu deut-
lichen Stérungen der Messergebnisse.
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Von der Firma GLATT wird ein auf der Reflexion mikrowellendhnlicher Strah-
lung im Bereich um 0,5 GHz basierendes Messsystem unter der Bezeichnung
»OPM-Feuchtigkeitsmesser” vertrieben. Aufgrund des Messprinzips weist die-
ser Messumformer den systemimmanenten Nachteil der Notwendigkeit einer

produktspezifischen Kalibrierung auf.

2.11.5 Volumenstrom

Die meisten WSG-Anlagen werden heutzutage mit Sensoren ausgestattet, die
die Stromungsgeschwindigkeit des Fluids messen. Dabei finden Pitot-
Staurohre hiufig Anwendung. Es finden sich jedoch in der Literatur keinerlei
Hinweise zu einer geeigneten Kalibrierung dieser Sensoren. Meist wird der
Volumenstrom féalschlicherweise mittels der in der Mitte des Luft-fihrenden
Rohres gemessenen Stromungsgeschwindigkeit und dessen Querschnittsfla-
che hochgerechnet!6. Alternativ werden Messungen mit ungedampften Fltigel-
rad-Anemometern durchgefiihrt. Dabei wird hingenommen, dass aufgrund
turbulenter Strémungsverhaltnisse tendentiell zu hohe Luftdurchsatzwerte
ermittelt werden108.

2.11.6 PartikelgroRe

Als derzeit einzige Online-Methode zur Bestimmung der PartikelgréfSenvertei-
lung im laufenden Granulationsbetrieb ist ein besonderes optisches Verfah-
ren entwickelt worden!®®: Die von einer CCD-Kamera uber Lichtleiter
aufgenommenen Bilder des Schiittgutes im Granulationsbehélter werden von
einer speziellen Bildverarbeitungssoftware ausgewertet. Es ist damit moglich,
in Echtzeit sowohl Partikelgréfenverteilung als auch die Partikelform zu

analysieren.

2.11.7 Ausbildung der Wirbelschicht

Um die Einstellung eines stabilen Wirbelbettes zu realisieren und quantifizie-

ren zu kénnen, sind verschiedene Messmethoden entwickelt worden.

Differenzdruckbestimmungen

MERKKU instrumentierte 1992 eine WSG-Anlage mit Differenzdrucksenso-
ren, welche die Belegung des Anstrombodens sowie die Beladung der Pro-
duktriickhaltefilter analysieren!?0.

Rontgenstrahlung

GILBERTSON untersuchte die Bildung von Wirbelschichten mit Hilfe von
Roéntgenstrahlung!®. Diese Art von Sensorik bleibt aufgrund von Sicherheits-
aspekten auf die Forschung an Modellen begrenzt.

Optische Methoden

Die einfachste Art, Informationen tiber die Ausbildung einer Wirbelschicht zu
erhalten besteht in der Aufnahme von Photos oder Videos durch einen trans-
parenten Einblick in das Ansatzgefdfs. Durch Anwendung geeigneter Bildver-
arbeitungssysteme gelingt es, die Partikelgeschwindigkeit sowie deren Bewe-
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gungsrichtung zu analysieren. Eine Zusammenstellung gangiger Messverfah-
ren findet sich bei WERTHER!11.

2.11.8 Bestimmung der GroRe der Sprihflliissigkeitstropfen

Da wie in Kapitel 2.7 dargestellt die Tropfchengrofse der Spruhfltissigkeit die
Agglomerierkinetik eines WSG-Verfahrens beeinflufst, ist eine Bestimmung
der Spruhtropfengrofse notwendig. Der mittlere Durchmesser der Sprithtrop-
fengrofSe wird durch folgende Faktoren beeinflussté6:

e Konstruktion der Sprihduse

e Massenverhéltnis von Spruhluft zu Spriuhflissigkeit
e Spruhluftdruck

e Oberflaichenspannung der Spruhflissigkeit

e Dichte der Spruhfltssigkeit

e Viskositat der Spruhfltissigkeit

e Dichte der Spruhluft

Bereits 1951 hatte MUGELE die Spruhtropfengrofsenverteilung in Sprays
beschrieben und dabei den grofiten stabilen Tropfendurchmesser als signifi-
katen Parameter ermittelt!l2. Ferner wurde aufgezeigt, dass konventionelle
Verteilungsfunktionen wie die RRSB-Verteilung Spruhtropfenkollektive nicht
hinreichend beschreiben. KIM leitete 1971 empirische Korrelationen zwischen
Spruhdisen-Betriebsparametern und resultierender Sprihtropfengrofse
abl113. Diese Berechnungen sind spezifisch fiir den jeweiligen Sprihdutsentyp.
Die Untersuchungen wurden hier mit verflissigtem Wachs durchgefthrt,
welches nach Passieren der Sprihdtise zu festen Partikeln erstarrte und so-
mit einer Siebanalyse unterzogen werden konnte. SCHAEFER und WORTS
zeigten 1977 die Anwendbarkeit einer modifizierten Formel zur Berechnung
des mittleren Spruhtropfendurchmessers auf. Diese Autoren gehen davon
aus, dass allein die mittlere Sprihtropfengréfie zur Charakterisierung der
TropfengrofSienverteilung hinreichend ist. Die Bestimmung dieses Parameters
wurde hier durch Auffangen der Spriihtropfen auf eine mit viskosem Ol be-
netzte Oberflache und anschlieffende mikroskopische Analyse durchgefihrt.
Sehr komplexe Berechnungen der maximalen Sprihtropfengrofie finden sich
bei GRASSMANN!!4. Die genannten experimentellen Verfahren weisen alle
den Nachteil auf, die Sprihtropfen nicht in situ zu analysieren. 1995 fihrte
JUSLIN Messungen der Spruhtropfengrofie mit der Laserstreulichtanalyse
durch!!5. Hierdurch wurde es erstmals moglich, die Sprihtropfen unmittel-
bar nach Passieren der Spriihdiise zu charakterisieren. Es finden sich in der
Literatur keine Hinweise zu einer on-line Bestimmung der Spriuhtropfengro-
Renverteilung. Diese Messungen werden vor Beginn der Granulation mit der

jeweiligen Sprihdtise aufierhalb der WSG-Anlage durchgeftihrt.
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2.12 STEUERUNGEN VON WSG-PROZESSEN

2.12.1 Konditionierung der Zuluft

Um die Reproduzierbarkeit von WSG-Prozessen zu verbessern, werden heut-
zutage ca. 80 % der neu geschaf-

Sorptionsratar rockene Luft - fenen  groftechnischen WSG-

Anlagen mit einer Konditionie-

fenchite Eaumlufi

rungseinheit fir die Zuluft aus-

e Rl gestattet; flir Anlagen im Labor-
cichls Fomum il

mafistab ist dies jedoch nicht
& — !

Regenerationsluft | [
i vorgesehen!®. Eine Entfeuch-

Lufierhiteer

tung der Frischluft wird durch
Abkuhlen auf 6 °C realisiert: Mit
Abbildung 2-23 Sorptionsrotor Firma MUNTERS Erreichen des Taupunktes
kommt es zur Abscheidung von
Wasser; die Luft wird hiermit auf
eine absolute Feuchte von 8 g/kg eingestellt. Durch Abkthlen auf 1 °C wer-
den Gehalte um 6 g/kg erzielt. Fuir Spezialanwendungen kann dieser Einheit
ein Sorptionstrockner nachgeschaltet werden, welcher die Frischluft auf 2 bis
3 g/kg Wasser entfeuchtet. Das Prinzip dieser Luftentfeuchtung besteht dar-
in, die feuchte Frischluft durch einen Rotor zu leiten, dessen wabenférmige
Struktur eine aufSerordentlich grofse Oberflache aufweist. Diese Flache ist mit
einem Sorptionsmittel beschichtet, das der durchgefihrten Luft die Feuchtig-
keit entzieht. Da das Ublicherweise verwendete Silicagel bei niedrigen Tempe-
raturen eine hohere Wasseraufnahmekapazitat aufweist, sollte die zu trock-
nende Frischluft kalter als 50 °C sein. Das Trockenrad dreht sich mit ca. 8
Umdrehungen pro Stunde und durchlauft einen zweiten Sektor, in dem ein
weiterer, erwadrmter Luftstrom dem Rad die Feuchtigkeit wieder entzieht!!?.
Da der Regenerationsluftstrom um etwa 100 °C Uber die Temperatur des zu
trocknenden Gases aufgeheizt wird, hat ersterer eine deutlich hohere Was-
seraufnahmekapazitdt. Aus diesem Grund genuigt zur Regeneration ein Vo-
lumenstrom von nur einem Drittel des zu trocknenden Gasstromes. Mit die-
ser Entfeuchtungstechnik kénnen Volumenstréme bis zu 57.000 m®/h ent-
feuchtet werden!!8.
Eine Befeuchtung der Frischluft ist bisher nur bei wenigen Pilotanlagen reali-
siert worden. Hierbei wird die Frischluft auf 30 °C aufgeheizt und geséattigter
Wasserdampf eingeblasen. Durch Bypass-Bauweise der Befeuchtungseinheit
ist die Moglichkeit gegeben, definierte Feuchtigkeitsgehalte der Zuluft zu rea-
lisieren. Die Anreicherung der Luft mit Wasser wird auch praktiziert, um e-

lektrostatische Aufladungen zu minimieren.
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2.12.2 Massenbilanzierungen

SCOTT stellte 1964 erstmals Uberlegungen zu Massenbilanzierungen eines
WSG Prozesses an>¢. Da die Untersuchungen an einem Versuchsmodell einer
kontinuierlich arbeitenden Anlage durchgefihrt wurden, sollten sowohl Was-
ser- als auch Feststoffmassenstréome berticksichtigt werden. Gleichzeitig wur-
den Uberlegungen zur Erstellung von Energiebilanzen durchgefiihrt. 1973
publizierte ORMOS Denkansétze fiir die Wassermassenbilanzierung eines
WSG-Prozesses?8. SCHLUNDER fithrte 1976 Messungen der Trock-
nungsgeschwindigkeiten technischer Substanzen in einer Modellanlage durch
und stellte Berechnungen tiber die Massenbilanzierung des Trocknungspro-
zesses an?. 1992 wurden von CARIUS Untersuchungen zur Erstellung einer
Massenbilanzierung eines WSG-Prozesses publiziert, die aber nie tiber das
Stadium eines Rechenansatzes hinauskamen!95. Im selben Jahr prasentierte
MERKKU eine Untersuchung tber eine Versuchsanlage mit sehr umfassen-
der Instrumentierung, die als thermodynamisches System beschrieben wur-
dex. 1996 schlug WATANO ein Modell zur Bilanzierung der Wassermasse in
einer Rotor-WSG-Anlage vor!l9. Der in die Anlage eingebrachte Wassermas-
senstrom wird als Summe der Massenstrome der Sprihfliissigkeit und des
mit der Frischluft eingebrachten Wassers berechnet. Der die Anlage verlas-
sende Wassermassenstrom wird tiber Warmebilanzen approximiert. Als Nach-
teil dieser Methode ist festzuhalten, dass die Abluftfeuchtigkeit nicht unmit-
telbar gemessen wird. Im Jahr 2000 gelang es HLINAK!20, den Trocknungs-
prozess in einem Wirbelschichttrockner tiber Warme- und Wassermassenbi-
lanzen zu quantifizieren. Bei dieser Arbeit wird insbesondere der Einfluf® der
Feuchtigkeit der Zuluft auf das mégliche Trocknungsergebnis untersucht. Es
finden sich jedoch in der Literatur keinerlei Hinweise, einen gesamten Granu-
lationsprozess zu bilanzieren.

2.12.3 Mathematische Modelle der Wirbelschichtgranulierung

In der Literatur gibt es zahlreiche mathematische Modelle zur Beschreibung
von Wirbelschicht-Zustdnden. Exemplarisch seien hier die Ausfihrungen von
MOLERUS!2! und STIEf3!22 genannt. WALDIE stellte 1987 ein Modell zum
Wachstumsmechanismus von Granulen in batchweisen und kontinuierlichen
Wirbelschichtgranulierern vor!23. Die hiermit vorhergesagten Partikelgrofien
waren jedoch stets kleiner als die tatsdchlich erhaltenen. WATANO entwickel-
te 1996 ein Modell, welches die Vorhersage der zu erwartenden Granulat-
Partikelgrofien fir vorgegebene Mischungen von Lactose und Maisstérke bei
unterschiedlichen Bedingungen einer Rotorwirbelschichtanlage erlaubt!24.
Eine Aufbaugranulation ist demzufolge gegeben, wenn die durch Flussig-
keitsbriicken zwischen zwei Partikeln bestehende Bindungskraft grofSer ist
als die durch den Rotor bedingte Trennkraft. Die Ergebnisse der Modellrech-
nungen stimmen mit den gemessenen Werten gut tiberein. Es ist jedoch kei-
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ne Ubertragung dieses Modells auf andere WSG-Systeme beschrieben. MORL
publizierte 1998 ein mathematisches Modell, mit welchem die Berechnung
der Trocknungskinetik in WSG-Anlagen moglich wird!93. Es wird aufgezeigt,
dass die Trocknungsgeschwindigkeit nicht von der Menge der eingespriihten
Flussigkeit, jedoch von dem verwendeten Feststoff und seinem Partikel-
durchmesser abhingt. Die Ubertragung auf pharmazeutische Prozesse ist
jedoch nur eingeschrankt moglich, da dieses Modell fir Glasperlen entwickelt
wurde, jedoch Absorptions- und Desorptionsvorgidnge durch das Schuttgut

aufder acht lasst.

2.12.4 Fuzzy logic

1995 prasentierte WATANO die Steuerung des Feuchtegehalts eines Schuitt-
gutes in einer Rotor-WSG-Anlage Uber einen linguistischen Algorithmus!25.
Als Eingangsgrofien fur die Steuerung werden hierbei der aktuelle Feuchte-
gehalt sowie dessen zeitliche Anderung verwendet.

2.12.5 Neuronale Netze

Neuronale Netze stellen eine besondere Art von Simulationswerkzeugen dar;
sie kénnen als Netzwerke anpassungsfdhiger Knoten betrachtet werden, die
von einzelnen Aufgabenstellungen ausgehend ,lernen®. Die Entwicklung eines

neuronalen Netzes vollzieht sich in vier Stufen:

1. Spezifikation der Netzwerkarchitektur: Input-Knoten, versteckte E-
benen, Output-Knoten

2. Normalisierung: Input und Output-Variablen werden auf Werte zwi-
schen O und 1 normalisiert

3. Training-Stufe: das neuronale Netz ,lernt“ den Zusammenhang zwi-
schen unabhingigen und abhéngigen Variablen (bei kleiner Daten-
zahl)

4. Test-Stufe: unabhéngige Variablen werden vorgegeben, die abhangi-
gen Variablen durch das neuronale Netz ermittelt und schlieflich
deren Abweichung von den tatsichlichen Werten berechnet

Neuronale Netze sind insbesondere dann gut anwendbar, wenn der Zusam-
menhang zwischen Einfluf3gréfien und Ergebnissen nicht beschrieben ist. Ein
weiterer Vorteil besteht in der Berlicksichtigung verschiedener abhingiger
und unabhangiger Variablen in einem Modell. Seit 1994 gibt es Anwendun-
gen dieser Technik fur die Simulation von WSG-Prozessen, wobei die Granu-
lateigenschaften, nicht aber die Versuchsbedingungen simuliert werden!26.
Versuche, mittels Neuronaler Netze Eigenschaften der aus dem Granulat ge-
pressten Tabletten vorherzusagen, blieben bisher erfolglos!2?. Nachteil dieser
Arbeiten ist, dass das eigentliche Verstédndnis des Prozesses nicht gefragt ist,

sondern vielmehr gleichsam mit einem Black-Box-Denken agiert wird.
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2.12.6 Dimensionslose Darstellung der Zugabe von Granulierflius-
sigkeit

Fur die Reproduzierbarkeit eines WSG-Prozesses sind insbesondere die Be-
dingungen der Zugabe der Spruhfltissigkeit relevant. Fur die Feuchtagglome-
ration in Schnellmischern ist von IMANIDIS!28 eine dimensionslose Darstel-
lung der notwendigen Granulierfliissigkeitsmasse entwickelt worden:

me —Meg .
I, =-—2S Smn (2.41)

Sp,m
mSmax mSmin

I, Dimensionslose Granulierfliissigkeitsmenge
p.m

mg, Granulierfliissigkeitsvolumen aktuell [ml]

Mgmin  Granulierfliissigkeitsvolumen, welches von Primdrpartikeln
absorbiert wird, ohne dass es zur Bildung von Fliissigkeits-
briicken kommt [ml]

Msmax ~ Granulierfliissigkeitsvolumen, bei welchem die Primdrparti-
keln mit Fliissigkeit gesdttigt sind [ml]

Es gilt dabei:
Mgpin < mSp < Mgmax

Die Werte flir msmin Und msmax sind substanz- und systemspezifisch.
Die Kinetik der Zugabe der Granulierflissigkeit ist ebenfalls dimensionslos
darstellbar:

IT =

Sp,t

S-t
i (2.42)
m

IT sps Dimensionslose Zugabezeit der Granulierfliissigkeitsmenge

S Spriihrate [g/min]
t Zeit [min]
m  Masse Schiittgut [g]

Die dimensionslose Darstellung der Bedingungen der Zugabe der Granulier-
flissigkeit erlaubt den Vergleich des Agglomerierverhaltens verschiedener
Substanzen und Granuliersysteme. Es finden sich in der Literatur jedoch
bisher keine Hinweise fiir die Ubertragung dieser dimensionslosen Ausdriicke
auf WSG-Prozesse.
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3 ARBEITSHYPOTHESE

Wie aufgezeigt worden ist, haben WSG-Prozesse heute weite Verbreitung in
der pharmazeutischen Industrie gefunden. Sehr haufig wird dabei die Granu-
lation auf wassriger Basis durchgefiihrt. Die Feuchtigkeit der zum Aufbau
des Wirbelbetts verwendeten Frischluft hat einen entscheidenend Einfluf$ auf
den Verlauf und das Ergebnis des Prozesses#*6. Untersuchungen in Wiirzburg
haben saisonale Schwankungen der Feuchtegehalte der Umgebungsluft von
1,5 bis 15 g Wasser pro kg trockener Luft ergeben. Es existieren in verschie-
denen pharmazeutischen Betrieben Rezepturen, die bei Gewitterwetter auf-
grund der hohen Luftfeuchtigkeit nicht produziert werden kénnen!29. Dass
derartige Herstellungsprozesse keine fur Zulassungsbehoérden ausreichende
Validierung erlauben, bedarf keiner weiteren Erlauterung.

Absicht dieser Arbeit ist es, eine Massenbilanzierung eines Granulationspro-
zesses bezliglich des eingesetzten Wassers durchzuftihren, um damit die Vor-
aussetzungen fur die zielgerichtete Entwicklung von Granulationsprozessen
sowie deren Simulation zu schaffen. Weitere Ziele bestehen in der Optimie-
rung des Energieeinsatzes fiir derartige Prozesse sowie der Entwicklung pro-

duktunabhangiger Steuerungsmechanismen.

Die Arbeitshypothese der Massenbilanzierung basiert auf folgender Grund-
Uberlegung: In einen Wirbelschichtgranulierer wird Wasser durch die Frisch-
luft, die Pressluft sowie die Sprihfltissigkeit eingetragen. Der Wasseraustrag
erfolgt allein durch die Abluft. Der gesamte Prozesszeitraum wird in konstan-
te Zeitintervalle i der Dauer At aufgeteilt. Fir den aktuellen Wassergehalt im

Ansatzgefafd folgt somit:

i i i i
mWasserim Ansatz (t) = mStart + ZmF,i + zmp,i + z ms,i - ZmA,i (31)
i=1 i=1 i=1 i=1

Mwasser im Ansaiz(t) ~ Masse Wasser im Ansatzbehdlter zum Zeitpunkt t [g]

Mgare Masse Wasser im Ausgangsprodukt [g]

Mg Durch Frischluft im Zeitintervall i eingebrachte Masse Wasser [g]

mp; Durch Pressluft im Zeitintervall i eingebrachte Masse Wasser [g]

mg; Durch Spriihfliissigkeit im Zeitintervall i eingebrachte Masse Wasser [g]

Mg Durch Abluft im Zeitintervall i ausgetragene Masse Wasser [g]



Steuerungen von WSG-Prozessen

Aus den bisherigen Ausfihrungen ist ersichtlich, dass eine derartige Mas-
senbilanzierung eines Wirbelschichtgranulationsprozesses nur unter folgen-

den Voraussetzungen moéglich ist:

o Dichtigkeit der gesamten Anlage (kein Ansaugen von Fehlluft)
¢ Basislinienstabilitdt der Feuchtesensoren

o Konstanter Feuchtigkeitsgehalt tiber den gesamten Rohr-
querschnitt an der Einbaustelle eines Feuchtesensors

e Sehr schnelles Ansprechverhalten der Feuchtesensoren
o Exakte Messung des Volumenstromes

e Prazise Berechnung der Dichte der Luft, um auf Massen-
stréme umrechnen zu kénnen

e Kenntnis des Luftdruckes und der Lufttemperatur am Ort der
Feuchtigkeitsmessung

e Verhinderung der Wasserkondensation im Bereich der
Abluftfeuchtemessung (da nur verdampftes Wasser vom Sen-
sor erfasst werden kann)

Die Uberpriifung der Arbeitshypothese soll anhand nachstehender Versuchs-
planung in vier Phasen erfolgen:

Tabelle 3-1 Versuchsdesign zur Entwicklung der Massenbilanzierung
|
Material rithfliis- :
Phase |, ° Sp uanas Zielsetzung
im Ansatz sigkeit

e Basislinienstabilitét

I ) ) ¢ Ubereinstimmung von Zu- und Abluft-

feuchte

e Quantifizierung des ,Rauschens
¢ Quantifizierung des Ansprechverhaltens

I ) Wasser der Feuchtesensoren
o ,Steady state“ -Wasserbilanz
¢ Bestimmung der kritischen Spriihrate

Feuchtes P
111 Schiittgut - ¢ Quantifizierung Trocknungsprozess
. . tifizierung WSG-Prozess
. B ] | * Quan ; ;
v Schittgut 1ri<.:-16m1tte ¢ Bestimmung von Arbeitsbereichen fur
osung
Standardgranulate
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4 MATERIAL UND STANDARD-
MESSMETHODEN

4.1 MATERIALIEN FUR DIE GRANULATION

Als Probenmaterial wurde eine Standardformulierung entwickelt, die folgende
Anforderungen erftillt:
e Toxikologisch unbedenklich
e Weit verbreitet in der pharmazeutischen Praxis
e Preiswert
e Verwendbar als Placebogranulat fiir Tablettierversuche
(gute Verpressbarkeit sowie gute Zerfallseigenschaften)

Als Fullstoff wird Lactose-Monohydrat verwendet.

Tabelle 4-1 Stoffdaten von GranuLac 200"’




Materialien fiir die Granulation

Aus der Messung der Korngrofsenverteilung geht hervor, dass neben Partikeln
zwischen 150 und 200 um ein hoher Feinanteil mit Durchmessern um 10 um

zugegen ist:

1. T35
0,9 q
" +3
—— Verteilungssumme
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Abbildung 4-1  Partikelgrofienverteilung von GranuLac® 200 bestimmt mit Coulter® LS 230 in Isopropanol

Die breite Korngréfienverteilung des Granulac 200 ist in den REM-

Aufnahmen deutlich zu erkennen

166 .0 pmi

=50 S500pm 1
HZo05106 Groanu loac

Abbildung 4-2  REM-Aufnahme von GranuLac in 50 facher Vergrofserung
Die Wasserdampf-Sorptionsisotherme verdeutlicht, dass GranulLac nahezu
linear mit steigender relativer Feuchte Wasser adsorbiert, jedoch maximal

0,06 % Wasser aufzunehmen vermag.
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Abbildung 4-3  Wasserdampf-Sorptionsisotherme von GranuLac® 200 Meggle™'

Als Spruhflussigkeit far die Klebstoffgranulation wird eine 5 % ige (m/V)
Polyvinylpyrrolidonlésung benutzt. Diese Substanzklasse ist in der pharma-
zeutischen Praxis weit verbreitet, da die Polymere sehr gut spezifiziert sind,
ein breiter Viskositadtsbereich der Losungen einstellbar ist und diese sehr
gute Klebkrifte aufweisen49.

Tabelle 4-2 Stoffdaten von Plasdone K-90"% 13




Materialien fiir die Granulation

Quervernetztes Polyvinylpyrrolidon dient mit einem Massengehalt von 3 % als
sehr effektives Tablettensprengmittel.

Tabelle 4-3 Stoffdaten von Polyplasdone XL'*

Die Laserstreulichtanalyse zeigt, dass Polyplasdone XL eine sehr einheitliche

KorngrofRenverteilung aufweist:

100 0,05
9 / 0,045

80 / \/ 0,04

70 / / \ 0,035

= £
IS L | =
= 60 —— Summenverteilung 003 =
< o
4 P 2
% 50 1 Verteilungsdichte L 0,025 '§
s K
5 g
g 40 002 2

>

30 0,015

. I/ \
. I/ \

0 10 20 30 40 50 60 70 80 920 100 110 120
Partikeldurchmesser [pm]

Abbildung 4-4  Partikelgrofenverteilung von Polyplasdone® XL bestimmt mit Trockendispergierung PS 64 am Malvern
Particle-Sizer 2600

REM-Aufnahmen zeigen die eigenttimliche Struktur dieses Hilfsstoffes:
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O rm
HEO05106 Cros=s PUPRP

Abbildung 4-5 REM-Aufnahme von Polyplasdone XL in 50 facher Vergrofierung

In der 500 fachen VergrofSerung wird die schwammartige Struktur des Cross
PVP deutlich; es ist kein Feinanteil zu finden:

=500 SO0rm
HZ0S5106 Cross PUP

Abbildung 4-6 REM-Aufnahme von Polyplasdone XL in 500 facher Vergrofferung

Die Wasserdampf-Sorptionsisotherme belegt, dass Polyplasdone XL — in U-
bereinstimmung mit seiner Funktion als Sprengmittel — ein sehr grofses Was-
seraufnahmevermoégen aufweist:
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Abbildung 4-7  Wasserdampf-Sorptionsisotherme bei 25 °C'**

4.2 RASTERELEKTRONENMIKROSKOPIE

Da Aussagen Uber dufSere Form und innere Struktur der Granulate nicht in

hinreichendem Mafse mit lichtmikroskopischen Verfahren getroffen werden

konnten, wurden an einem DSM 962 Mikroskop der Firma Carl Zeiss GmbH

(Oberkochen, Deutschland) rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen ge-

macht. Die Proben wurden auf eine selbstklebende Leitfolie aufgestreut, vor-

sichtig mit Druckluft von losen Bestandteilen befreit und danach mit einer

Gold-Palladium-Legierung bedampft.

4.3 SIEBANALYSE

Die Siebanalysen werden mit einer Analysensiebmaschine AS 200 control der

Abbildung 4-8 AS 200 control

Firma Retsch GmbH & Co. KG (Haan, Deutschland)
durchgefiihrt. Diese Anlagen weisen eine mikropro-
zessor-gesteuerte Regelung der Schwingungsinten-
sitdt auf und stellen damit eine hohe Reproduzier-
barkeit der Ergebnisse sicher!35. Ein spezieller An-
trieb sorgt fur eine dreidimensionale Wurfbewegung,
welche das Siebgut gleichméafig tiber die gesamte
Siebflache wandern lasst.

Die Analysensiebmaschine erlaubt eine maximale
Siebturmhohe von acht Sieben mit je 50 mm Hoéhe
zuziglich Auffangboden. Die Siebbdden der verwen-
deten Analysensiebe bestehen aus Drahtsiebgewebe
mit rechteckiger Maschenform. Die Siebflache weist
einen Durchmesser von 200 mm auf. Der Hersteller
empfiehlt folgende maximale Aufgabemengen?se:
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Tabelle 4-4 Aufgabemengen auf Siebboden mit 200 mm Durchmesser

Nennweite der Empfohlene maximale Materialmenge bei 200
Sieboffnung [um| mm Durchmesser der Siebflache [cm?]
1000 150
500 100
200 60
63 35
20 20

Alle Siebungen werden mit einer Aufgabemasse von 100 g durchgeftihrt. Die
Siebdauer betragt jeweils 10 Minuten und wird mit genau 3000 Schwingun-
gen pro Minute durchgefiihrt. Die Schwingungshoéhe betrdgt bei allen Sie-

bungen jeweils 1,5 mm.

4.4 LASERDIFFRAKTOMETRIE

Die Messung der Korngréfsenverteilungen der Schuttgliter erfolgt in dieser
Arbeit mittels Laserdiffraktometrie (Synonym: Laserstreulichtanalyse LSA).
Messgrofie ist dabei das von einem Partikelkollektiv erzeugte, in einem be-
stimmten Raumwinkel erfasste Beugungsmuster einer Laserlichtquelle, die
das Messvolumen mit einem Lichtstrahl konstanter Intensitdt und Wellen-
lange durchleuchtet. Ein Laserbeugungsmessgeridt besteht aus einer opti-
schen Bank mit darauf installierter Sende- und Empfangseinheit.

Empfangseinheit

Sendeeinheit

Messzone

Abbildung 4-9  Malvern ParticleSizer® 2600

Die Empfangseinheit bildet das gebeugte Licht mit einem Linsensystem (be-
stehend aus sogenannten Fourier-Linsen) auf die Messebene ab. Ist die Wel-
lenlédnge des Lichtes, das in eine Probe einfallt, sehr viel kleiner als die Teil-
chendurchmesser, so gilt vereinfacht nach der Fraunhofer-Theoriel37, dass
bei gegebener, konstanter Wellenldnge Licht an grofsen Partikeln mit hoher
Intensitdt um kleine Winkel, an kleinen Partikeln hingegen mit niedriger In-
tensitat um grofe Winkel gebeugt wird. Die Gesamtintensitdt des gebeugten
Lichts héngt von der Zahl der Partikeln im Messvolumen ab. Durch eine Fou-
rierlinse wird das Beugungsmuster aller Einzelpartikeln auf einen Multi-



Laserdiffraktometrie

Element-Detektor abgebildet. Partikeln gleicher GrofSe verursachen an belie-
bigen Positionen im Lasermessstrahl das gleiche Beugungsmuster in der
Messebene. Die Positionierung des Probenaufgabesystems ist demzufolge
unkritisch. In dieser Arbeit wurde ein Laser-Granulometer ParticleSizer®
2600 der Firma Malvern Instruments GmbH (Herrenberg) eingesetzt. Das
Gerat verwendet einen Helium-Neon-Laser mit einer Wellenldnge von A = 633
nm. Der Detektor besteht hierbei aus 32 konzentrischen Segmenten. Die Fla-
chen der Detektor-Ringelemente nehmen von innen nach aufsen, d. h. von
kleinen zu grofien Streuwinkeln, logarithmisch zu!3%. Durch Verwendung
unterschiedlicher Sammellinsen kann eine Partikelgréfie zwischen 1,2 und

564 um bestimmt werden.

Tabelle 4-5 Arbeitsbereiche des Particle Sizer® bei Verwendung unterschiedlicher Linsen
Brennweite der Linse Untergrenze Messbereich Obergrenze Messbereich
[mm] [nm] [nm]
63 1,2 118
100 1,9 188
300 ‘ 5,8 564

Vor jeder Messung wird ein Nullabgleich durchgeftihrt, um eventuelle Fremd-
lichteinfltisse kompensieren zu kénnen. Die Intensitatsverteilung des gebeug-
ten Lichts wird von einem 286 PC AT 12 MHz mit 1 MB Hauptspeicher mit
dem von Malvern entwickelten Programm SB.OB erfasst. Die Messdauer fur
eine Probe kann frei gewéahlt werden. Die Partikelkonzentration in der Mess-
zone darf nicht zu niedrig sein, da sonst das Messsignal zu schwach ist. Ist
die Anzahl der Partikeln im Laserstrahl hingegen zu hoch, wird die Messung
durch Mehrfachbeugung gestoért. Aus diesem Grund wird vor jeder Messung
eine Uberpriifung der Lichtintensitit am Detektor unter den herrschenden
Messbedingungen durchgefiihrt. Die zeitlichen Mittelwerte der Lichtintensita-
ten werden als Messwerte flir ein nummerisches Auswerteverfahren gespei-
chert. Von einem Startwert einer PartikelgréofSsenverteilung ausgehend errech-
net die Malvern-Software das dementsprechende theoretische Beugungsmus-
ter. Mit einem Iterationsverfahren wird diese PartikelgrofRenverteilung solange
angepafdt, bis die Abweichung von theoretisch zu erwartender zu praktisch
gemessener Streulichtverteilung vorgegebene Grenzwerte unterschreitet. Die
Kongruenz des mit einer analytischen Methode gefundenen Mittelwertes mit
dem wahren Wert wird als Richtigkeit bezeichnet!3%’". Laut Hersteller weicht
der mit dem Particle Sizer® 2600 bestimmte mittlere Partikeldurchmesser um
maximal + 4 % vom wahren Wert ab. Zur Uberpriifung dieser Angabe wird ein
sogenanntes Standard-Reticule PS 62 vermessen. Hierbei handelt es sich um
ein in Glas fixiertes und mikroskopisch ausgewertetes Partikelkollektiv mit
einem mittleren Durchmesser von 46,5 um. Eine Zehnfachbestimmung ergab

* Von der Richtigkeit deutlich abzugrenzen ist der Begriff der Prézision, die als Wieder-
holstandardabweichung (d.h. wiederholte Bestimmung in einem Labor von einer Person
mit derselben Charge und demselben Gerdit) definiert ist
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einen Mittelwert von 47,11 um mit einer relativen Standardabweichung von
0,29 %. Die Richtigkeit dieses Messsystems wird daher als hinreichend be-

wertet.

Um die Ergebnisse des Malvern Particle Sizers mit Trockendispergierung mit
einem alternativen Messverfahren zu vergleichen, wurde ein Coulter® LS 230
(Small volume module,
Software: Control Pro-
gram, Version 2.11, Marz
1997, Coulter Electronics
GmbH, Krefeld, Deutsch-
land) benutzt!49.  Das
Messprinzip ist dem des
Malvern Particle Sizers

vergleichbar (Laser mit 4

mW Leistung,
Abbildung 4-10 Coulter® LS 230 Messwellenldnge 750 nm,
126

Dreieranordnung, Messbereich 0,04 bis 2000 unbhdfedibddicteteddfign dar
Coulter® LS 230 uiber eine sogenannte ,Polarisation Intensity Differential Scat-
tering“ (PIDS)-Messanordnung, mit welcher PartikelgrofSeninformationen fir
Teilchen im Groéfdenbereich von 0,1 bis 0,4 um zur Verfligung gestellt werden.
Die PIDS-Messung erfolgt sequentiell mit polarisiertem Licht der Wellenlan-
gen 900, 600 und 450 nm.

Die Probenaufgabe erfolgt in der Art, dass das Schtuttgut in einer inerten
Flussigkeit dispergiert wird und als dinner Suspensionsstrahl im rechten
Winkel zum hindurchgeleiteten Laserstrahl durch eine Messzelle flief5St. Da
die zu messende Suspension in einem geschlossenen Kreislauf umgewalzt
wird, ist der Probenbedarf sehr gering. Nachteilig ist hingegen der hohe Dis-
persionsmittelbedarf. Da keine Flussigkeit gefunden werden konnte, welche
nicht jeweils eine der Komponenten des Standardgranulats anldst, ist mit
diesem Messsystem lediglich die getrennte Bestimmung der Priméarpartikeln
moglich.

Da Gasblasen die Messung storen wirden, muss das Dispersionsmittel vor
der Benutzung durch 10 mintitige Behandlung im Ultraschallbad entgast
werden. Durch die Beftillung der Messzelle kénnten Luftblasen im Messme-
dium gebildet werden. Diese werden durch maschinelles Riihren anhand ei-
ner Standardprozedur entfernt. Anschliefend fuhrt der Coulter LS 230 durch
eine Hintergrundanalyse einen Nullabgleich durch. AbschliefSend wird der
Messzelle gerade soviel Probe in Form einer konzentrierten Suspension zuge-

fuhrt, bis die Probenkonzentration vom Messgerat als optimal bewertet wird.

Vergleichsmessungen mit der Beispielsubstanz gesiebter Pharmatose® DCL11
(Firma DMV, Veghel, NL) der Kornklasse 180..200 um mit dem Coulter® LS
230 und dem Malvern Particle Sizer fiihrten zu guten Ubereinstimmungen,

wie folgende Abbildung zeigt:
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Abbildung 4-11 Vergleich der Messergebnisse von Coulter™ LS 230 und Malvern Particle Sizer®

D[v; 0,5]matvern = 204,95 um  DJ[v; 0,5]coutter = 207,4 um

4.5 KARL-FISCHER TITRATION

Alternativ zur Bestimmung der Masse an Wasser im Ansatzbehélter des
GPCG tuber die Massenbilanzierung sollte ein Referenzverfahren verwendet
werden, um Aussagen Uber die Richtigkeit der Messergebnisse treffen zu
kénnen. Um den instrumentellen sowie den finanziellen Aufwand zu minimie-
ren wurde der Entschlufd gefasst, im Verlauf einer Granulatherstellung Pro-
ben zu ziehen und deren Feuchtegehalt mittels Karl-Fischer-Titration zu
bestimmen®. Bei Kenntnis der Masse an trockenen Priméarpartikeln sowie
dem aktuellen Feuchtegehalt des Produkts kann auf die Gesamtmasse an
Wasser in der Anlage geschlossen werden. Sdmtliche Titrationen werden an
einem Karl-Fischer-Automat 701 KF Titrino® (Firma Metrohm AG, Herisau,
Schweiz) mit zugehorigem Titrierstand 703 TI durchgeftihrt!4l. In das gegen
feuchte Umgebungsluft isolierte Reaktionsgefafds wird Hydranal® Solvent (Rie-
del-de Haén AG, Seelze, Deutschland) vorgelegt. Dieses Losungsmittel besteht
aus Imidazol, Schwefeldioxid und Methanol. Hierzu wird die Probe zugege-
ben. Ein Magnetrithrer muss die Vorlage kréaftig mischen, darf jedoch keinen
zu tiefen Ruhrtrichter oder auch keine Luftblasen bilden. Eine Doppelplatin-
elektrode taucht in die zu titrierende Losung ein. Nun wird der lod-haltige
Hydranal® Titrant (Firma Metrohm AG, Herisau, Schweiz) langsam zugefthrt.
Die Erkennung des Endpunktes der Titration erfolgt mit der Dead-stop-
Methode: An die Elektroden wird eine konstante Gleichspannung angelegt.
Solange die Elektroden in Gegenwart von Wasser polarisiert sind, fliefst nur
ein minimaler Reststrom. Sobald nach Uberschreiten des Titrationsendpunk-

tes samtliches Wasser durch das KFR gebunden ist, fithrt der Uberschufs an

73



4. Material und Standardmessmethoden

74

freiem Iod zu einer Gelbfarbung der Losung sowiezu einer Depolarisation der
Elektroden, in deren Folge ein Stromanstieg registriert wird. Unmittelbar vor
Beginn eines Granulationsprozesses wird eine Titerbestimmung des Karl-
Fischer-Reagenz durchgefihrt. Zu die-
sem Zweck werden mit einer Hamilton-
Mikrospritze durch den Septumstopfen
im Titriergefaf5-Oberteil 30 ul destillier-
tes Wasser zugesetzt. Aus dem
Verbrauch an KFR bis zum Erreichen
des Titrationsendpunktes wird ein Fak-

tor ermittelt, mit welchem bei allen fol-

genden Versuchen auf die Masse an
Wasser in der Vorlage geschlossen wird. Abbildung 4-11 Metrohm 701 KF Titrino® mit
703 TI Stand

Wahrend eines Granulationsprozesses werden mit dem Probenzieher zu ei-
nem bestimmten Zeitpunkt so viele Probenztige durchgefiihrt, bis ein 10 ml-
Schnappdeckelgldschen gerade vollstdndig mit Material gefallt ist. Hierdurch
wird verhindert, dass Wasser aus der Probe in den Uberstehenden Luftraum
diffundiert und damit das Ergebnis verfdlschen wtirde. Auf einer Analysen-
waage wird ein Wageschiffchen aus Glas tariert und in dieses ca. 400 mg
wasserhaltiges Granulat zligig eingewogen. Die Probe wird in das Reaktions-
gefa tberfihrt und das leere Wageschiffchen zurtickgewogen. Die zu unter-
suchende Probe muss in dem Hydranal® Solvent durch Rihren moéglichst fein
dispergiert werden, so dass das Wasser quantitativ erfasst wird und nicht
etwa im Inneren grofierer Agglomerate eingeschlossen bleibt. Nach Ende ei-
ner Bestimmung muss das Reaktionsgefafd vollstandig entleert und gereinigt
werden. Nach Zugabe von Solvent wird die Konditionierung der Vorlage au-
tomatisch durchgefiihrt. Erst jetzt kann die nachste Messung durchgefiihrt

werden.

4.6 BESTIMMUNG DER FRIABILITAT DER GRANULATE

Die Granulatfestigkeit ist ein wichtiges Kriterium in Bezug auf Transport-
und Verarbeitungseigenschaften. Als Beispiel sei die Fullung einer Rundlau-
fertablettenpresse mit einem Ruhrfligelfiillschuh genannt: Die zu verarbei-
tende Pressmasse muss den mechanischen Beanspruchungen der Ruhrfltigel
soweit standhalten, dass nicht das Granulat aufgrund der Reibungsbean-
spruchung zermahlen wird und dabei seine Flief3Sfahigkeit einbtifSt.

Da die Bruchfestigkeit einzelner Granulen nur mit relativ hohem instrumen-
tellem Aufwand zu messen ist, wird hier lediglich die Friabilitat der Granulate
bestimmt. Das EuAB sieht keine derartige Untersuchung vor. Zur Durchfiih-
rung eines Abriebtests flir Granulate finden sich jedoch in der Literatur ver-
schiedene Vorschlége:

* Es findet keine chemische Reaktion des Iods mit dem Lactose-Monohydrat statt (vergleiche
EuAB-Monographie von Lactose-Monohydrat)



Bestimmung der Friabilitiit der Granulate

e  SUCKER!42 setzt die Siebfraktion 710 — 500 um einer 90 mini-
tigen Beanspruchung im Turbulamischnung bei 50 Upm aus.
Nach anschliefSender Luftstrahlsiebung auf 500 um wird der
Abrieb als prozentualer Anteil des Masseverlustes ermittelt

e JAGER!43 Uiberfiihrt das Schiittgut in einen modifizierten Fria-
bilitatstester und forciert die Beanspruchung der Partikeln
durch Zugabe von Glaskugeln

e MURTONIEMI!44 unterzieht das Granulat einer 5 minttigen
Belastung im Turbulamischer, ebenfalls unter Zusatz von
Glaskugeln

Da die Zugabe von Glaskugeln zum Funktionsprinzip einer Kugelmuihle tiber-
leitet und dies keine realistische Beanspruchung fir Granulatpartikeln dar-
stellt, wird die Friabilitdt hier dahin-
gehend geprift, dass als Beanspru-
chung ein 30 minutiger Umwalzvor-
gang in einem Turbulamischer (Typ
T2A, Willi A. Bachofen AG, Basel,
Schweiz) gewahlt wird. 100 g Probe
werden auf einem Sieb der lichten
Maschenweite von 200 um einer Luft-
strahlsiebung (Typ A320 LS, Firma
Alpina, Augsburg) unterzogen. In ei-

nem Vorversuch wird die optimale

Siebdauer durch Auftragung des Sieb- APbildung 4-11 Turbulamischer Typ 124
rickstandes in Abhangigkeit von der
Zeit ermittelt. In Anlehnung an SUCKER werden weitere 100 g Probe in ein
1000 ml-Schraubglas tberfihrt und eine halbe Stunde mit 50 Upm im Tur-
bulamischer bewegt. Mit dem derart beanspruchten Schiittgut wird jetzt e-
benfalls die Luftstrahlsiebung durchgefihrt. Der prozentuale Masseverlust

des Ruickstandes wird als Abrieb ermittelt:

Abl’ieb = mRﬁcks tand mRiicks tan d nach Beanspruchung (4 1)

m Riicks tand

Dieses Bestimmungsverfahren ist an der durchschnittlichen Partikelgréfie
des Schuttgutes orientiert. Die Einwaage an Schtittgut in das Mischgefafs zu
Beginn der Beanspruchung wird gleichzeitig als Auftragsmasse auf das Luft-
strahlsieb angesehen. Sollte der Feinanteil nicht quantitativ auf das Luft-
strahlsieb tiberfihrt werden kénnen, da z.B. ein Teil an der GefafSwand adh&-
riert, ist dies fir das Ergebnis der Luftstrahlsiebung unrelevant, da jene Par-
tikeln deutlich kleiner als 200 um sind und daher bei der Siebung im Sieb-
durchgang gewesen waren. Derartige Feinstaub-Verluste sind folglich far die
Bestimmung der Friabilitat unkritisch.
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4. Material und Standardmessmethoden

Um eine geeignete Siebdauer sicherzustellen, wird die Luftstrahlsiebung des

Standardgranulates im Minutentakt unterbrochen und der Siebrtickstand

gewogen.
100 @ r 20
% —&— Siebriickstand [%] 18
—a— Ableitung [%/min]
80 + t16
70 4+ 14
T 607 12 g
= £
5
@ 50+ =10 @
E- 2
& 407 s
30 + 6
20 + 4
10 + +2
0 T T T T T T T T 0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Siebdauer [min]

Abbildung 4-12 Bestimmung der Siebdauer aus der zeitlichen Anderung des Siebriickstandes

Nach 8 min betrigt die Anderung des Siebriickstandes mit der Zeit nur noch
0,8 %/min. Da langere Siebdauern die Trennung nicht verbessern wurden
sondern eher zu weiterem Abrieb des Granulates fihren durften, wird die

Siebdauer auf 8 min festgelegt.
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S EXPERIMENTELLER TEIL

5.1 AUFBAU DES WIRBELSCHICHTGRANULATORS

GLATT GPCG

Der Glatt Powder Coater Granu-
lator 1.1 (im folgenden GPCG
bezeichnet) ist ein Laborgerat
zur Entwicklung von Rezeptu-
ren. Die Maschine ist nur fur
den Betrieb mit nicht explo-
siblen, nicht brennbaren Stoffen
der Gefahrenklasse ST O geeig-
net. Der GPCG ist in der vorlie-
genden Ausstattung mit einem
konischen Produktbehalter fur
das Top-Spray-Verfahren be-
stiickt. Der Granuliereinsatz
weist ein Behélternutzvolumen

von ca. 51 auf.

5.1.1 Zuluftleitungssystem

Die Zuluft wird der Raumluft
entnommen. Nach Passieren

eines Filters wird die Zuluft in

Abbildung 5-1 Glatt WSG-Laboranlage GPCG 1.1

einer Elektroheizung auf die Solltemperatur aufgewarmt.

5.1.2 Arbeitsturm und Granuliereinsatz

Der Arbeitsturm besteht aus dem austauschbaren Arbeitsbehélter flir das

vorgesehene Verfahren (Top-Spray, Wurster oder Rotor) sowie dem Filterge-

hause. Bei der fur die vorliegende Arbeit verwendeten Anlage ist lediglich ein

Granuliereinsatz far das Top-Spray-Verfahren verfigbar. Der an einem

Schwenkarm befestigte Materialbehalter wird wahrend des Betriebes der An-

lage pneumatisch gegen die oberhalb installierten Ruickhaltefilter gepresst.

Far Befullungs- oder Entladezwecke wird der Granuliereinsatz abgesenkt und

aus dem Arbeitsturm geschwenkt. Der Materialbehélter enthalt:

e Je ein Langfenster vorn und hinten zur Beobachtung des Prozesses

e Zwei Stutzen flur die Aufnahme einer Sprithdiise; der nicht verwendete
Dusenstutzen wird mit einem Blindstopfen verschlossen
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e Einem Feinsieb als Anstromboden mit einer lichten Maschenweite von
100 um

e FEinem Probenentnahmestutzen

e Einem Messstutzen fur die Aufnahme eines Temperaturfiihlers

5.1.3 Spriuheinrichtung

Die Granulierflissigkeit wird mit einer stufenlos regelbaren Schlauchpumpe
zur Spruhdtse geférdert. Da diese Pumpe nur beztiglich ihrer Drehzahl re-
gelbar ist, muss zunachst ihre volumetrische Dosierung quantifiziert werden.

Das folgende Diagramm zeigt das Ergebnis der Forderleistung von Wasser:

Fordermedium Wasser bei 22 °C

o
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-
/

/
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N
[

N
o

w
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w
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y=0,6111x - 0,3357
R? = 0,9998

Forderleistung [g/min]
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= N
o o

\\

\
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Abbildung 5-2  Forderleistung der Schlauchdosierpumpe

Die eingesprihte Menge an Bindemittellosung wird im Verlauf eines Granula-
tionsprozesses durch eine Analysenwaage (PM 4000, Firma Mettler Toledo,
Greifensee, Schweiz) erfasst, welche die Masse des AnsatzgefafSes dieser Lo-
sung wiegt. Vor Beginn jedes Experiments wird das gesamte Pumpsystem
vom Ansaugschlauch bis einschliefflich der Spruhduse geftillt. Wird an-
schliefend wiahrend des WSG-Prozesses die Sprihpumpe eingeschaltet, so
entspricht die Abnahme der Masse des Vorratsgefafies unmittelbar der in die
Anlage eingespriithten Masse an Granulierflissigkeit.

Der Granuliereinsatz weist zwei Dlisenstutzen fir die Aufnahme der Spriih-
duse auf. Es wird standardméafig die obere Spriihposition gewéhlt, bei wel-
cher die Sprihdtise ein Héhe von 25 cm Uiber dem Anstrémboden hat.

Um das zu granulierende Schtuittgut gleichméafdig mit einem Bindemittelfilm
beschichten zu kénnen, muissen aus der Granulierfltissigkeit feine Tréopfchen
hergestellt werden. Dies wird als ,Zerstduben“ bezeichnet. Zur VergrofSerung
der Oberfliche muss die Kohdsion der Materie tiberwunden werden. Dies
erfolgt in einer Sprithduise, welche hier als sogenannte Zweistoffdiise (syn-

onym: Pneumatische Diise) gefertigt ist:
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Fliissigkeitskanal
Gasringkanal

Verstellbarer Gasschlitz

Spriihkegel
Expansionswinkel >> 20 °

Abbildung 5-3  Schema einer Zweistoffdiise mit verstellbarem Gasschlitz

Bei Zweistoffdiisen wird die fir das Zerstduben der Flussigkeit erforderliche
Energie durch das Zerstdubergas geliefert: Durch Entspannung der Druckluft
nach Passieren der Duse wird die Fltissigkeit beschleunigt und in einzelne
Tropfchen zerteilt. Aus der hier verwendeten Diisenform resultiert eine soge-
nannte dufSere Mischung, bei welcher die beiden Medien erst nach Verlassen
des Sprihkopfes in Kontakt treten. Durch die in Dusenndhe entstehende
Sekundarstrémung wird die Fliussigkeit als Film auf der Ausstromflache aus-
gebreitet und zur Abrisskante geschleppt. Hier findet die eigentliche Zerstau-
bung statt. Aufgrund eines im Gaskanal eingebauten Drallkérpers ist die
Ausbreitung des turbulenten Strahls mit einem Expansionswinkel von tber
20 ° méglich!45. Uber den verstellbaren Gasschlitz kann die Strahlform beein-
flusst werden. Dulisen dieses Bautyps erzeugen einen Unterdruck im Flussig-
keitskanal und sind daher selbstansaugend. Um jedoch reproduzierbare
Flussigkeitsraten zu erreichen, wird die Spruhflissigkeit mit einer Forder-
pumpe mit relativ niedrigem Druck zugeftihrt. Mit zunehmendem Zerstdu-
bungsdruck wird die Strahlgeschwindigkeit am Dusenaustritt gréofSer und
damit die Zerstdubung feiner. Wird bei konstantem Druck und Flussigkeits-
durchsatz durch Verdnderung des Gasschlitzes der Sprithkegel verbreitert, so
werden die Tropfen feiner!46. Zweistoffdiisen bieten folgende Vorteile:

e Bildung sehr feiner Tropfchen

e Enge Tropfengrofienverteilung

e Spruhkegel ohne signifikanten Unterschied der Tropfengréfie in
Kern- und Randzone!4”

e Viskositat der Fluissigkeit ist beliebig
o Leichte Handhabung, auch bei geringer Durchsatzmenge

e Einfache Ubertragung der Betriebsparameter aus dem Labor-
mafistab auf grofiere Anlagen

e Grofdite Oberflachenentwicklung bei geringstem Energieaufwand

Um wahrend der Spruhpausen ein Verstopfen der Sprihdtise durch aufstei-

gende Partikeln zu unterbinden, kann ein konstanter Freiblasdruck vorge-
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wahlt werden, durch den die Dlise mit Pressluft freigehalten wird. Es sei dar-
auf hingewiesen, dass ein Verstopfen der Sptihdiise nicht etwa zu einem An-
stieg des Spruhluftdruckes fihren wirde. Es ist daher wichtig, wahrend der
Spruhphase die Funktion der Dtise visuell oder anhand der Abnahme des

Gewichtes der Spruhfltssigkeit zu tberprifen.

5.1.4 Ruckhaltefilter

Der im oberen Teil des GPCG installierte Filter trennt die aus der Wirbel-
schicht ausgetragenen feinen Partikeln aus der Abluft ab. Um die Dichtigkeit
der Anlage zu gewdhrleisten, wird dieser Produktriickhaltefilter zwischen
Granuliereinsatz und Filtergehduse eingesetzt und wahrend des Prozesses
durch eine Anpressvorrichtung eingeklemmt. Der Stauchfilter kann durch
zwei Pneumatikzylinder jeweils halbseitig abgertittelt werden. Die feinen Par-
tikeln stehen damit wieder fir die Aufbaugranulation zur Verfligung, und der
Filter kann tiber langere Betriebszeiten nicht verstopfen. Das Abrtitteln des

Rtickhaltefilters kann beim GPCG auf zwei Arten erfolgen:

a) Synchron: Durch SchliefSen der beiden Kammerklappen kommt der
Volumenstrom zum Erliegen; der Filter wird komplett abge-
ruttelt. Dies birgt durch das Zusammenbrechen der Wirbel-
schicht die Gefahr einer dauerhaften Festbettbildung. Die
Maschine ist so gesteuert, dass wahrend des synchronen
Abrittelns des Ruckhaltefilters die Spruhfltissigkeitspumpe
ausgeschaltet ist.

b) Asynchron: Durch Schliefen nur einer Kammerklappe wird der Volu-
menstrom tiber die zweite Offnung geleitet. Somit bleibt das
Wirbelbett unverdndert aufrechterhalten, und der Spriih-
vorgang muss nicht unterbrochen werden.

5.1.5 Abluftleitungssystem

Die Luft wird durch einen Saugventilator durch die Anlage gesogen. Dies hat
den Vorteil, dass bei eventuellen Leckagen kein Produkt die Anlage nach au-
Ren hin verlassen kann. Ein weiterer Vorzug dieser Art der Luftfihrung be-
steht darin, dass mit einem 10 cm oberhalb des Anstrombodens installierten
Probenentnahmestutzens wahrend des laufenden Prozesses Granulat ent-
nommen werden kann.

Samtliche Abluftleitungen sind aus gut warmeleitendem Edelstahl gefertigt.
Nachdem die feuchte Abluft den Granuliereinsatz verlassen hat, kénnte es
durch Abkuhlung an den Rohrwinden zur Wasserkondensation kommen.
Um diesen Effekt zu verhindern, sind die Abluftleitungen zusatzlich mit han-
delstiblichen Schaumstoff-Rohrisolationen mit einer Wandstarke von 13 mm
versehen worden.

Die Luftmengensteuerung erfolgt tiber eine stufenlos einstellbare Abluftklap-
pe; der Ventilator arbeitet immer mit konstanter Leistung. Folgender Graphik
ist der experimentell ermittelte Zusammenhang zwischen Abluftklappenoff-

nung und daraus resultierendem Volumenstrom zu entnehmen:
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Abbildung 5-4  Korrelation Abluftklappenstellung zu resultierendem Volumenstrom

Dieser Abbildung kann entnommen werden, dass eine Verdnderung des Off-
nungsgrades der Abluftklappe sich im Intervall 10 bis 50 % auf den Volu-
menstrom auswirkt. Aus geometrischen Griinden hat eine dartiberhinausge-
hende Offnung keinen weiteren nennenswerten Einfluff auf den Luftdurch-
satz. Die Hysterese zwischen Offnung und Schliefen der Abluftklappe liegt im
Einbau des Positionsgebers begriindet: Der Offnungswinkel wird nicht an der
Klappe selbst, sondern indirekt an dem sie steuernden Pneumatikzylinder
gemessen. Aus dem Spiel dieser Mechanik resultiert die Ungenauigkeit der
Messung. Der aufgezeigte Zusammenhang zwischen Abluftklappenéffnung
und Volumenstrom gilt nur fir die leere Anlage. Wahrend des Granulations-
betriebs steigt der Stromungswiderstand an, und damit nimmt der Volumen-
strom bei gleicher Abluftklappenposition ab. Der Luftmengendurchsatz durch
den GPCG kann auf zwei Arten geregelt werden:

a. Sollwert Abluftklappendffnung: Der Offnungswinkel wird durch
den Bediener festgelegt; der Volumenstrom dndert sich mit dem
Betriebszustand der Anlage

b. Sollwert Volumenstrom: Die Anlagensteuerung implementiert ei-
nen Regelkreis, mit welchem der Volumenstrom auf einem kon-
stanten Wert gehalten wird. In Praxis zeigt sich dabei jedoch ein
intensives Einschwingverhalten dieses Regelkreises

Vor dem Ventilator sind eine Nachfilterkassette sowie ein Finalfilter instal-
liert. Thre Funktion besteht darin, ein Verschmutzen des Saugventilators
durch die durch den Produktriickhaltefilter hindurchgetretenen Partikeln zu
verhindern. Dem Ventilator ist ein Schallddmpfer nachgeschaltet. Die Abluft
wird quantitativ mit Hilfe des mit geringem Unterdruck arbeitenden hausin-
ternen Absaugsystemes entfernt.
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5.1.6 Anlagensteuerung
Der GPCG wird Uiber das Operator Interface Terminal OP 35 gesteuert. Am

Bedienpult werden zusétzlich Anlagezustdnde angezeigt sowie gegebenenfalls
auftretende Storfalle signalisiert. Die von der Herstellerfirma als ,ECOVIEW*
bezeichnete Steuerung ist in SIMATIC STEP 5 programmiert.

Abbildung 5-5 Konstruktiver Aufbau des GPCG

1. Luftansaugung 2. Elektroheizung 3. Anstromboden
4. Produkteinsatz mit Spriihsystem 5. Produktriickhaltefilter 6. Riittelzylinder
7. Abluftklappe 8. Saugventilator 9 Ablufigriting

10. Steuerschrank mit Bedienpult

5.2 AUSGANGSSITUATION DER INSTRUMENTIERUNG

Im Auslieferungszustand umfasste der GPCG die in Abbildung 4-6 zusam-
mengestellte Instrumentierung. Eine Messung der Luftfeuchten, des Luftdru-
ckes sowie der Spruhfliissigkeitsmasse war nicht moéglich. Die Stromungsge-
schwindigkeit wurde mit einem Pitotrohr gemessen, welches unmittelbar hin-
ter dem Frischlufteinlaf® positioniert war und damit vollig falsche Werte liefer-
te. Die Regelungssystem der Zulufttemperatur fihrte zu Schwankungen um
den Sollwert von Uber 10 °C und war damit absolut unbefriedigend. Am An-
fang dieser Arbeit standen daher umfangreiche Umbaumafinahmen des

GPCG mit der einhergehenden Anpassung der Messwerterfassungssoftware.



Instrumentierung nach Abschlufl der Umbaumafinahmen

Ablufttemperatur\

Differenzdruck [ Zulufttemperatur
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Anstrémboden !
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Strémungsgeschwindigkeit
Frischlufttemperatur

Abbildung 5-6 Instrumentierung des GPCG vor Aufnahme der Umbaumafinahmen

5.3 INSTRUMENTIERUNG NACH ABSCHLUR DER UM-

BAUMARNAHMEN

Als Ergebnis der Nachristungen ermoglicht der GPCG jetzt die Aufzeichnung

folgender MessgrofSen:

Tabelle 5-1 Am GPCG installierte Sensoren (neue Messfiihler in Fettdruck dargestellt)

Sensortyp und

Messgrofse Messbereich Hersteller
Frischlufttemperatur -50..+600 °C Fa. Thermocoax,
Hamburg
Temperatur Frischluftfeuchtefiihler | 0..100 °C | Hygromess
0..100 % rel Transmitter
Frischluftfeuchtigkeit eachi '€ | Fa. Hygrocontrol
euchte GmbH, Hanau
Flugelrad Stréomungs-
sensor ZS25GA mit &
Volumenstrom 0,4..40 m/s 25 mm
Fa. Hontzsch,
Waiblingen
90.000 .. 110.000 | Typ 40.4304
Absolutdruck Umgebungsluft Pa Fa. Jumo, Fulda
Differenzdruck Typ 604A-0
Frischluftfeuchtemessstelle 0 .. 2000 Pa Fa Dwyer,
Michigan, USA
Zulufttemperatur | -50..+600 °C | Pt 100
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Messgrofie

Messbereich

Sensortyp und

Hersteller
Stromungswiderstand von
Anstromboden und Produkt 0.. 5000 Pa GBEL
Produkttemperatur | -50..+600 °C | Pt 100
Sprithluftdruck | |
PM 4000
Spriihfliissigkeitsmasse 0..4000 g Fa. Mettler,
Greifensee, Schweiz
Druckdifferenz Produktriickhaltefilter | 0..5000 Pa | GBEL
Temperatur im Abluftfeuchtesensor | 0..100 °C | Hygromess
0..100 % rel Transmitter
Abluftfeuchtigkeit R h° rek. Fa. Hygrocontrol
euchte GmbH, Hanau
Ablufttemperatur | -50..+600°C | Pt 100
. Typ 604A-0
Differenzdruck o
Abluftfeuchtemessstelle 0 .. 2000 Pa Eeéli)wyer, Michigan,

Externe Temperaturmessstelle |

Fa. Rossel

Die folgende Abbildung zeigt die Einbauorte der Sensoren im Uberblick.

Ablufttemperatur
Abluftfeuchtigkeit
Temperatur Abluftfeuchtefiihler
Differenzdruck AbluftfeuchtemeBstelle

Differenzdruck
Produktriickhaltefilter

N

Produkttemperatur

}

Differenzdruck
Anstrémboden

V—‘—‘W

Frischlufttemperatur Volumenstrom
Frischluftfeuchtigkeit

Temperatur Frischluftfeuchtefiihler

Differenzdruck Frischluftfeuchtemefistelle

Abbildung 5-7  Einbauorte der Sensoren am GPCG

5.4 MESSWERTERFASSUNG UND DATENAUSWERTUNG

84

Zulufttemperatur

Wy, 4
0/ [
/

Abluftklappendffinung

Externer Temperaturfiihler

Masse Spriihfliissigkeit
Spriihluftdruck
Umgebungsdruck




Temperaturmessungen

In Zusammenarbeit mit dem Hersteller des GPCG wurde eine zentrale Mess-
werterfassungssoftware in der graphischen Programmieroberflaiche LabView®
entwickelt. Auf einem Pentium II 166 MHz Rechner mit 80 MB Hauptspeicher
und Microsoft Windows ME-Betriebssystem installiert bietet diese Software
eine Echtzeitiberwachung der gesamten Anlage, wie folgende Abbildung ver-
deutlicht:

FluBdiagramm

100.0]) Abluft Termnperatur *C) Experiment Mr.: 0187

46.7 Abluftklappe %]
Estemer Temperaturfiibler *C|
Aibi 71| Abluft Feuchte arkd
= Umgebungsdruck kPa| [ 97.01]

1 3.2| Abluft Feuchte %]
421 |Ablufl Temperatur Feuchte *C

SB.4B| Abluft Ahsolutdruck kP3|
Drruckuft
Spridhluft-
Sequenz Zeit mi FD Filter 1 FD Filier 2 Muck bar %pruthl\ug
[ 3m Pa Pa 30 cntl <)
25
= |
Wolumenstrom_m3/h| Heizleiztung %] Produkt Temperatur “C b
7 [ 1000
- = PO Produkt Pa
:
=
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Frizchluft Feuchte g/kg EDD
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= Fi « . .
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Abbildung 5-8  Flufdiagramm in LabView®

Samtliche Messwerte und Betriebsparameter der Anlage werden in 5 Sekun-
den-Takten aufgezeichnet und am Ende eines Prozesses in ein Microsoft
EXCEL 2000 Arbeitsblatt tibertragen.

5.5 TEMPERATURMESSUNGEN

Samtliche Temperaturmessungen am GPCG erfolgen mit Widerstandsther-
mometern: In eine biegsame, dinnwandige Mantelleitung aus Edelstahl sind
niederohmige Innenleitungsdriahte aus Kupfer in gepresstem, feuerfestem
Magnesiumoxid eingebettet. Temperaturanderungen fiihren zu Widerstands-
anderungen, welche durch einen Messumformer in ein Stromstérkesignal von
4 bis 20 mA umgewandelt werden. Der gute Warmelbergang zwischen
Schutzrohr und Temperatursensor ermoglicht kurze Ansprechzeiten: Bei ei-
ner Anstréomung der PT100-Sensoren mit Luft bei einer Geschwindigkeit von
3 m/s betragt die Halbwertszeit des Temperatursignals tos = 7,2 s, die Zeit
bis zum Erreichen von 90 % des Sollwerts too = 20,5 s. Die von der Firma
Thermocoax gebauten Sensoren des Typs TLA 10/10 weisen einen Durch-

messer von nur 1 mm auf, die Ansprechzeit betrdgt hier sogar nur tos = 0,6 s.
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5.6 MESSUNG DER ZU- UND ABLUFTFEUCHTE

Um die Massenbilanzierung durchfiihren zu kénnen, ist der GPCG mit spe-
ziellen Feuchtesensoren ausgestattet worden.

5.6.1 Messprinzip und Leistungsmerkmale der Feuchtesensoren
Die von der Firma HYGROCONTROL GmbH Hanau gefertigten Feuchtesenso-

ren mit der Bezeichnung ,Hygromess
Transmitter* sind kapazitive Feuchtesenso-
ren. Zwischen zwei Platinelektroden mit
Platinanschlussdréhten befindet sich ein
dielektrisches, hygroskopisches Polymer.
Zur automatischen Kompensation des Tem-
peratureinflusses auf die Bestimmung der
relativen Feuchte erfolgt die Temperatur-
messung mit einem in den Sensorkopf integ-
rierten Thermoelement. Dieses Bauteil be-
findet sich in einem Abstand von 2 mm von
der als Dielektrikum verwendeten Folie. Die
beiden sonst baugleichen Feuchtesensoren
unterscheiden sich lediglich im Typ des

Temperaturfuhlers: Der als Frischluftfeuch-
tesensor verwendete Typ 41 beinhaltet ein  Abbildung 5-9  Hygromess Transmitter

. . Typ 41 (Schutzkappe abg
KTY-Platinwiderstands-Thermoelement, nommen)
wéhrend in dem als Abluftfeuchtesensor
benutzten Typ 71 ein genormter PT 1000
Temperatursensor Verwendung findet. Die Sensoren weisen folgende techni-

schen Spezifikationen auf!48:

Messbereich relative Feuchte ...: O bis 100 %

Linearitatsfehler Feuchte .........: £ 0,5 % (bei Punktkalibrierung)
Wiederholgenauigkeit............... :<0,5%

Auflosung ....ooeveeveiiiiiiiiin, :0,1 %
Temperaturmessbereich........... : 0 bis 100 °C
Systemgenauigkeit...................: £ 0,5 °C
Wiederholgenauigkeit............... :<0,5°C

Auflosung ....ooeeeeieiiiiiiiiin, :0,1°C

Diese Sensoren sind speziell als Kanalsonden mit angeflanschter Elektronik
konzipiert. Um einen sicheren Ein- und Ausbau sowie mechanischen Schutz
vor Partikeln im Volumenstrom zu gewéahrleisten, sind auf die Sensorkopfe
Sinterfilter aus Edelstahl aufgeschraubt. Das Material weist einen Poren-
durchmesser von 16 um auf. Diese Bauweise erlaubt einen optimalen Schutz,

ohne dadurch die Ansprechzeit der Sensoren stark zu beeinflussen.



Messung der Zu- und Abluftfeuchte

5.6.2 Einbauweise der Feuchtesensoren

Der Frischluftfeuchtesensor befindet sich ca. 80 cm hinter dem Ansaugstut-
zen des Frischluftrohres. Er liegt damit in Strémungsrichtung gesehen, noch
vor der Heizung. Der Abluftfeuchtesensor befindet sich im Abluftrohr ca. 1,5
m hinter den Rtickhaltefiltern. Der GPCG kann unter extremen Bedingungen
derart gefahren werden, dass die Ablufttemperatur an dieser Stelle Werte um
85 °C annimmt. Damit entstehen Temperaturdifferenzen zwischen dem Inne-
ren des Abluftrohres und der Umgebungsluft von bis zu 60 °C. Die Sensor-
halter sind aus Teflon gefertigt, um die Warmeableitung zu minimieren. Den-
noch ist die Temperatur am Sensorkopf stets niedriger als in der zu messen-
den Abluft. Der Feuchtesensor liefert den Messwert der relativen Feuchte im
Inneren des Sinterfilters. Dieser Wert entspricht aber nicht zwangslaufig der
relativen Feuchte im zu messenden Medium, da hier die Temperatur héher
liegt. Der Hersteller der Sensoren empfiehlt zur Bestimmung der relativen
Feuchte heifer Luft daher folgendes Vorgehen!49: Aus den Messwerten der
relativen Feuchte und der Temperatur am Sensorkopf wird zundchst der
Feuchtegehalt berechnet. Mit einem zuséatzlichen Temperaturfiihler ist die
Temperatur der heifSen Luft zu messen. Aus diesem realen Temperaturwert
und dem Feuchtegehalt kann dann die relative Feuchte der heiflen Luft be-
rechnet werden. Die beiden baugleichen Sensoren kénnen zu Kalibrierzwe-
cken leicht ausgebaut werden. Da die Anschlussleitungen eine ausreichende
Lange aufweisen, konnen beide Sensoren auch gegeneinander vertauscht
werden.

5.6.3 Kalibrierung der Feuchtesensoren

Da der Messwert der relativen Feuchte in sehr starkem Mafs von der
herrschenden Temperatur beeinflusst wird, kann eine Kalibrierung derartiger
Messftihler beziglich ¢ nun dann sinnvoll durchgefiihrt werden, wenn zuvor
Uberprift worden ist, ob die Temperaturmessung korrekt funktioniert. Um
Warmestrahlungsverluste durch das Geh&duse der Sensorelektronik auszu-
schliefSen, werden die beiden Feuchtesensoren vollstdndig in einer warmeiso-
lierende Box positioniert, die von der warmen Abluft des GPCG durchstromt
wird und mit kalibrierten Referenzthermometern (Flussigkeitsthermometer,
Arbeitsbereich 0..50 °C, 1/ °C-Unterteilung) versehen ist.
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Abbildung 5-10 Versuchsaufbau zur Uberpriifung der Temperaturmessung der Feuchtesensoren

Laut Hersteller der Feuchtesensoren gentigt fiir diese Uberpriifung eine Ein-
punktkalibrierung, da die Sensorkennlinien allesamt parallelverschobene
Geraden sind!50. Das folgende Diagramm zeigt die Messergebnisse fir die

Umstromung der Sensoren mit Luft von 50 °C:
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Abbildung 5-11 Ergebnis der Uberpriifung der Temperaturanzeige der Feuchtesensoren

Im Mikroprozessor des Messumformers wird die erste Nachkommastelle des
Temperaturmesswertes berticksichtigt. Die Messwerterfassung des GPCG
hingegen rundet die Werte auf ganze Zahlen; in der Folge sind die Tempera-
turabweichungen hier moglicherweise gréfier als systemintern. Die Abwei-
chungen werden als gerade noch zulassig bewertet.

Zur Kalibrierung der Feuchtemessung der Sensoren werden Feuchtigkeits-
quellen, sogenannte Hygrostatenfliissigkeiten, verwendet, die bei definier-
ter Temperatur in einem geschlossenen System Atmosphéren bestimmter
relativer Luftfeuchtigkeit schaffen. Die Firma Hygrocontrol hat ein Kalibrier-
verfahren entwickelt, bei dem Lithiumchlorid-Léosungen verschiedener Kon-
zentration Anwendung finden. Nach dem Entfernen der Verkleidung des

GPCG werden die beiden Feuchtesensoren aus ihren Aufnahmen im Zu- und
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Abluftleitungssystem herausgezogen und so fixiert, dass der Sensorkopf je-
weils nach unten ragt. Nach Entfernen des Sinterfilters wird auf den Sensor-
kopf eine spezielle Klimakammer vorsichtig aufgeschraubt. Die Salzlé6sungen
liegen gebrauchsfertig in Ampullen vor und mussen lediglich auf ein Textil-
gewebe in der Klimakammer Ubertragen werden. Es ist darauf zu achten,
dass die gesamte Kalibriervorrichtung thermisch &quilibriert ist und eine
Temperatur zwischen 20 und 24 °C aufweist. Die Kalibrierung erfolgt poten-

tiometerfrei und mikroprozessorgesteuert.

/Auswer’reelek‘rronik

Sensorhalter
Kondensator

Klimakammer

Gewebe mit
Elektrolytlbsung
getrankt

Abbildung 5-12 Kalibrieraufsatz

In einem ersten Schritt wird die Sensorkennlinie durch eine Zweipunkt-
Kalibrierung bei 0 % und 80 % relativer Feuchtigkeit auf eine Geradenkenn-
linie eingestellt. Hieraus ergibt sich ein verbleibender Linearitatsfehler von
maximal 1,5 %. In einem zweiten Schritt wird eine Punktkalibrierung bei den
Stutzpunkten 10, 20, 35, 50, 65 und 95 % relativer Feuchtigkeit durchge-
fahrt. Im spateren Messmodus berechnet die Digitalelektronik die Messer-
gebnisse mit einem Interpolationsverfahren. Hierdurch ist ein systematischer
Fehler von 0,5 % erzielbar.

Die beschriebene Kalibrierung der Feuchtesensoren hat den Nachteil, dass
die Uberprifung des Sensorverhaltens nur bei der Temperatur von 22 °C
erfolgt. Da der Arbeitsbereich der Sensorik aber das Intervall von 20 °C bis 80
°C umfasst, wurde eine eigene Kalibriermethode entwickelt. Der Boden der
Klimakammer wird jeweils mit geséattigten Salzlésungen von Lithiumchlorid,
Magnesiumchlorid, Magnesiumnitrat und Kaliumchlorid mit einem Zusatz
der gleichen Masse des reinen Salzes bedeckt. Die grofSe Menge an Bodensatz
ist erforderlich, da sich die Salze bei erhéhter Temperatur besser 16sen und
nur so der Sattigungszustand der Losung wahrend des gesamten Versuchs
gewahrleistet ist. Es ist darauf zu achten, dass samtliche Kristalle von der
gesattigten Loésung bedeckt sind, da anderenfalls die kristallinen Partikeln
Wasser aus der Atmosphére absorbieren und damit das Mikroklima stoéren
wurden. Ferner ist daflir Sorge zu tragen, dass der Sensorkopf nicht in Kon-
takt mit den Salzlésungen kommt, da Auskristallisationen auf dem Dielektri-
kum zu irreversiblen Schéden des Sensors fihren.

Nach Fixierung des Sensors wird die gesamte Klimakammer in einen mit PEG
gefullten Lauda®-Thermostaten eingetaucht. Nach Starten der Messwerterfas-

sung wird die PEG-Bad-Temperatur sukzessive von 20 °C beginnend in 10 °-
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Schritten bis auf 80 °C erh6éht. Das Aufheizen auf die nachste Temperatur-
stufe erfolgt erst dann, wenn die Temperatur am Feuchtesensor sowie die
gemessene relative Feuchte tiber 10 Minuten einen konstanten Wert aufwei-
sen. Die folgende Abbildung zeigt das Versuchsergebnis fiir die Kalibrierung

des Abluftfeuchtesensors mit Lithiumchlorid:
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Abbildung 5-13 Temperaturverlauf der Kalibrierung der Feuchtesensoren

Wie die Versuchsbeobachtung zeigt, dauert die Aquilibrierung fiir jede Stufe
mindestens 20 Minuten. Bei héheren Temperaturen liegt die PEG-Bad-
Temperatur bis zu 10 °C tiber dem im Inneren der Klimakammer gemessenen
Wert; dies liegt in der Warmeleitung des Sensors begriindet.

Um die real vorliegenden relativen Feuchten zu ermitteln, werden der Litera-
turls! fur die vier verwendeten gesattigten Salzldsungen diskrete Werte ent-
nommen und mit einer linearen bzw. polynomischen Regression eine Glei-

chung zur Berechnung von ¢-Werten bei beliebigen Temperaturen erstellt.
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Abbildung 5-14 Relative Feuchte iiber gesdttigter LiCl-Losung
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Abbildung 5-16 Relative Feuchte iiber gesdttigter Magnesiumnitrat-Losung
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Abbildung 5-17 Relative Feuchtigkeit iiber gesdittigter KCI-Losung

Durch Beftillen der Klimakammer mit deionisiertem Wasser wird ein zuséatzli-
cher Kalibrierstandard fir 100 % relative Luftfeuchtigkeit verwendet.

Da die Auswerteelektronik der Feuchtesensoren nicht fir die Eingabe von
Temperatur-Kalibrierdaten ausgelegt ist, muss die Umrechnung in die wah-
ren relativen Feuchtigkeiten extern erfolgen. Fiur jeden durch Temperatur
und Feuchtigkeit definierten Kalibrierpunkt wird ein Korrekturfaktor k™ be-
rechnet gemafs:

,  wahrerWert
K= —"""" (5.1)
Messwert
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Es gilt damit:

(preal = k

; ¢
‘9Messwerz a(P Messwert Messwert

(5.2)

Oral  Wahre relative Feuchte [%]
k" Korrekturfaktor [-]
Qreal Relative Feuchte laut Sensoranzeige [%]

Die Kalibrierung des Abluftfeuchtesensors liefert folgende Rohdaten:

Tabelle 5-2
Gesittigte Lithiumchlorid-Losung
Temperatur [°C] Gemessene relative Feuchte [%] Reale Effektive Feuchte [%] | Abweichung [%]
22 7 11,311 161,59
24 6 11,3084 188,47
24,5 7 11,3075 161,54
29 7,5 11,2949 150,60
30 7 11,291 161,30
37,5 7,5 11,249 149,99
57,5 8 11,027 137,84
69 9 10,8269 120,30
Tabelle 5-3
Gesattigte Magnesiumchlorid-Lésung
Temperatur [°C] Gemessene relative Feuchte [%] Reale Effektive Feuchte [%] | Abweichung [%]
24 31,5 32,84 104,25
29 32,5 32,51 100,03
39 31,5 31,69 100,60
45,5 31,3 31,04 99,17
54 31 30,05 96,94
61,5 29,5 29,05 98,47
Tabelle 5-4
Gesattigte Magnesiumnitrat-Losung
Temperatur [°C] Gemessene relative Feuchte [%] Reale Effektive Feuchte [%] | Abweichung [%]
19,5 50,5 54,5 107,92
29 51 51,7 101,37
37,5 49,3 49,16 99,72
45,5 50 46,77 93,54
53,5 51 44,39 87,04
Tabelle 5-5
Gesittigte Kaliumchlorid-Lésung
Temperatur [°C] Gemessene relative Feuchte [%] Reale Effektive Feuchte [%] | Abweichung [%)]
21 84,6 84,95 100,41
28,5 83 83,83 101
36 85 82,82 97,44
45 84 81,74 97,31
53,5 82 80,85 98,60
62 79 80,09 101,38
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Tabelle 5-6

Wasser

Temperatur [°C] Gemessene relative Feuchte [%] Reale Effektive Feuchte [%)]

Abweichung [%]
19 93 100

107,53

Die folgende Abbildung zeigt die Rohdaten dieser Versuchsreihe in einer drei-
dimensionalen Darstellung. Dabei wird der Korrekturfaktor k™ in Abhéangig-

keit der Sensortemperatur sowie der gemessenen relativen Luftfeuchtigkeit

dargestellt:

e I L L T T T T T
Rohdaten
Abluftfeuchtesensor

Korrekturfaktor k”
[dimensionslos]

2 40
%, 'o@ 50
B D, : 100
. ¢
oS 70 b 20
2 % sene
O3 Gemes ot (%]
’&/ relative Feuc
1S

Abbildung 5-18 Rohdaten Ablufifeuchtesensor

Um eine Funktion zu ermitteln, die aus den gemessenen Werten relativer
Feuchte und Temperatur den Korrekturwert k° liefert, wird die Response-
Surface-Technik angewendet. Mit Hilfe der Statistiksoftware SAS 8.01 (SAS
Institute Inc., Cary, NC, USA) werden die Response-Surfaces nacheinander

fur ein lineares, fir ein quadratisches sowie ein gemischt-quadratisches Mo-
del berechnet®.

* Siehe Programmlisting im Anhang
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Abbildung 5-19
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Polynomisches Model
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Abbildung 5-21 Polynomisches ModelR? = 0,9403

Abbildung 4-19 zeigt auf, dass das lineare Model die Abhangigkeit des Kor-
rekturfaktors k™ von ¢ und 3 nicht ausreichend genau beschreibt; dies wird
auch im Korrelationskoeffizienten deutlich. Je komplexer das Model gewahlt
wird, desto praziser kann die Response-Surface den Stitzstellen angepasst
werden. Die mit dem quadratischen Model approximierte Funktion k'=f(¢p; 9)
ist den Versuchspunkten sehr gut angepasst, der Korrelationskoeffizient ist
deutlich besser als beim linearen Model. Die Verwendung des polynomischen

Models birgt in diesem Fall keine weitere Verbesserung der Response-
Surface: der Korrelationskoeffizient wird nicht signifikant besser. Die ge-

mischt quadratischen Terme werden folglich vernachléssigt. Die quadratische
Korrekturfunktion fir den Abluftfeuchtesensor lautet damit:

k'=-0,017316265-9 +8,5185-107 -9
~0,03127234 - +2,13268-10™* -¢>
+1,38734-107* -9 -9 +2,2062

(5.3)

k" Korrekturfaktor [-]

9 Vom Ablufifeuchtesensor gemessene Temperatur[ °CJ
¢ Relative Feuchte laut Sensoranzeige [%o]

Die Projektion der mit dem quadratischen Model konstruierten Response-
Surface in die x,y-Ebene erleichtert die Interpretation:



Messung der Zu- und Abluftfeuchte

Messwert relative Feuchte [%)]

Temperatur Abluftfeuchtesensor [°C]

Abbildung 5-22 Korrekturwert k' fiir den Ablufifeuchtesensor (quadratisches Model)
Der Abluftfeuchtesensor liefert im Bereich um 60 % relativer Feuchte nahezu

wahre Werte; in allen anderen Arbeitsbereichen zeigt dieser Sensor eine zu

geringe Feuchtigkeit an.

Da die Frischluft in einem kleineren Temperaturbereich als die Abluft variiert,
erfolgt die Kalibrierung dieses Sensors bei sonst unverdnderter Vorgehens-
weise nur im Intervall 15 °C bis 40 °C. Die folgenden Tabellen zeigen die
Ergebnisse:

Tabelle 5-7

Gesattigte Lithiumchlorid-Losung

Temperatur [°C] Gemessene relative Feuchte [%] Reale Effektive Feuchte [%] | Abweichung [%)]
22 9 11,311 125,6778
27 8,5 11,3015 132,9588
35 9 11,2655 125,1722
22 9 11,311 125,6778
Tabelle 5-8

Gesittigte Magnesiumchlorid-Lésung

Temperatur [°C] Gemessene relative Feuchte [%] Reale Effektive Feuchte [%] | Abweichung [%]

16 31,3 33,25602734 106,2493
18 33 33,16601416 100,5031
21 33,5 33,01465384 98,5512
30 34,5 32,44292092 94,0375

40 35 31,60068182 90,2877
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Tabelle 5-9

Gesittigte Magnesiumnitrat-Losung

Temperatur [°C]

Gemessene relative Feuchte [%]

Reale Effektive Feuchte [%]

Abweichung [%]

19,5 49 54,5311 111,2880
26 49 52,5928 107,3322
33 48 50,5054 105,2196
42 47 47,8216 101,7481

Tabelle 5-10

Gesittigte Kaliumchlorid-L6sung

Temperatur [°C]

Gemessene relative Feuchte [%]

Reale Effektive Feuchte [%]

Abweichung [%]

19 82 85,2661 103,9830
29 87 83,7661 96,2829
40 87 82,324 94,6253

Tabelle 5-11

Wasser

Temperatur [°C]

Gemessene relative Feuchte [%]

Reale Effektive Feuchte [%]

Abweichung [%]

22

94

100

1,0638

Abbildung 5-23 Lineares Model der Korrekturfunktion des Frischluftfeuchtesensors
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Abbildung 5-24 Quadratisches Model der Korrekturfunktion des Frischluftfeuchtesensors R’ =0,6868

Polynomisches Model

Korrekturfaktol

Abbildung 5-25 Polynomisches Model der Korrekturfunktion des Frischlufifeuchtesensosr R’ =0,7649

Aufgrund des schlechten Korrelationskoeffizienten scheidet auch hier das
lineare Model zur Beschreibung der Korrekturfunktion des Frischluftfeuchte-
sensors aus. Begriindet in der héheren Komplexitidt des polynomischen Mo-
dels ist die Anpassung der Response-Surface an die Stlitzstellen hierbei bes-
ser als bei dem quadratischen Model, was sich dementsprechend in einem
besseren Korrelationskoeffizienten manifestiert. Der Verlauf dieser kompli-

zierten Ausgleichsflache ist jedoch physikalisch nicht mehr interpretierbar.
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Far die Beschreibung der Korrekturfunktion des Frischluftfeuchtesensors

wird daher das quadratische Model zugrunde gelegt:

k'=9,43-107-9 —1,6487-107*-9°
~9,911551-107 - +8,7676-107° -¢> (5.4)
~53727-107° ¢ -9 +1,2127

k" Korrekturfaktor [-]
9 Vom Frischlufifeuchtesensor gemessene Temperatur [ °C]
¢ Relative Feuchte laut Sensoranzeige [%]

Die Projektion dieser Flache auf die x,y-Ebene verdeutlicht den Zusammen-
hang:
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Abbildung 5-26 Quadratisches Model fiir die Korrektur des Frischlufifeuchtesensors

Innerhalb eines Bereichs von ca. 50 bis 70 % relativer Feuchte liefert der
Frischluftfeuchtesensor die wahren Werte; beim Ubergang zu niedrigeren
relativen Feuchten werden hingegen viel zu geringe Feuchten angezeigt: der

Korrekturwert k™ nimmt dementsprechend zu.

5.6.4 Basislinienstabilitat

Eine stabile Basislinie des Feuchtemesssignals ist Voraussetzung fiir die Er-
stellung einer Massenbilanzierung. Um eventuelle Sensordrifts zu quantifizie-
ren, wird exemplarisch der Abluftfeuchtesensor mit einer mit geséttigter Li-
thiumchloridlésung beftillten Klimakammer versehen und bei 24 °C fur 2,5 h
im PEG-Bad temperiert. Die lineare Regression der Feuchtigkeitsmesswerte
in Abhéngigkeit von der Zeit liefert einen Sensordrift von 0,06 %/h. Dieser
Wert ist so gering, dass er nicht fiir die weiteren Berechnungen berticksich-
tigt werden muss.
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5.6.5 Zeitverhalten der Feuchtesensoren

Andert sich die Luftfeuchtigkeit eines Messobjekts, so folgt die Anzeige des
Feuchtigkeitssensors nicht gleichzeitig, sondern mit einer gewissen Verzoge-
rung. Die Art und Weise, nach der die Anzeige des Sensors einem zeitlich
verdnderlichen Messwert folgt, wird als Zeitverhalten oder auch als
»<Ansprechzeit* bezeichnet. Das Reaktionsverhalten eines
Feuchtigkeitssensors auf die Anderung der Luftfeuchtigkeit wird mit einer
Ubergangsfunktion beschrieben: Es wird der relative Verlauf der
Feuchtigkeitsanzeige nach einer sprunghaften Anderung der Luftfeuchtigkeit
in Abhangigkeit von der Zeit notiert. Anhand dieser Funktion werden
Kennwerte wie die Zeitkonstante, die Halbwertszeit oder die 9/10-Wertzeit
ermittelt!52. Eine direkte Messung der Ansprechzeit ist nicht ohne sehr
grofSen apparativen Aufwand moglich, da hierzu experimentell ein
sprunghafter Wechsel der Feuchtebedingungen der Luft realisiert werden
mufste. Die beiden folgenden Abbildungen =zeigen Messergebnisse des
Herstellers mit den in dieser Arbeit verwendeten Feuchtesensoren!s3: Die
Anstromung des Sensors erfolgte mit einer Stromungsgeschwindigkeit von 1

m/s:
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Abbildung 5-27 Sprungfunktion 0 % auf 90 % relativer Feuchte

Die Halbwertszeit to s ist als diejenige Zeitspanne definiert, in der eine abfal-
lende physikalische Grofse auf die Halfte ihres Anfangswertes abgesunken ist.
Diesem Diagramm wird bei einem Ordinatenwert von 45 % eine Halbwertszeit
von to5 = 2,5 min entnommen.
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Abbildung 5-28 Sprungfunktion 90 % auf 0 % relativer Feuchte (Anstrémung mit 1 m/s)

Das Zeitverhalten der Feuchtesensoren beim Ubergang zu niedrigeren relati-
ven Luftfeuchtigkeiten ist schlechter als das bei dem zuvor behandelten Fall,
was in einer Halbwertszeit von tos = 5,5 min deutlich wird. Die Ursache hier-
fur wird in dem Diffusionsvorgang gesehen. Aus diesem Grund dauert auch
das Kalibrieren der Feuchtesensoren mit dem Kalibrierstandard O % relativer
Luftfeuchtigkeit mindestens eine Stunde. Der Wendepunkt in der Kurve in
Abbildung 4-25 verdeutlicht, dass es sich hier nicht um einen exponentiellen
Zusammenhang handelt. Je hoher die Anstromgeschwindigkeit ist, desto
schneller erfolgt die Aquilibrierung des Feuchtesensors; und somit verringert
sich die Reaktionszeit. Die Anstrémgeschwindigkeit hat jedoch keinen Einflufs
auf die Anzeige des Endwertes. Fur die quantitative Beschreibung der Masse
an Wasser im GPCG ist eine moglichst kurze Ansprechzeit der Feuchtesenso-
ren erforderlich. Thre Reaktionszeit wird in hohem Mafde von der Beschaffen-
heit des Filtermaterials des Sensorkopfes beeinflusst. Aus den hier verwende-
ten Edelstahlfiltern resultieren klirzere Ansprechzeiten als bei den sonst tibli-
chen Teflon-Sinterfiltern zu erwarten sind. Die Ansprechzeit eines kapazitiven
Feuchtesensors wird des weiteren von der Starke der Platinschicht, die auf
das Dielektrikum aufgetragen ist, beeinflusst: Da das zu registrierende Was-
ser durch diese Schicht hindurchdiffundieren muss, fiihren diinnere Platin-
schichtdicken zu schnelleren Reaktionszeiten. Die Dicke der Platinschicht
betragt bei den hier verwendeten Sensoren ca. 30 nm auf jeder Seite des Die-
lektrikums. Zwar sind im Handel inzwischen auch Sensoren mit einer
Schichtdicke von ca. 15 nm verfiigbar, die ein bis zu 5-fach schnelleres An-
sprechverhalten aufweisen, als Nachteil aber eine unvertretbar hohe Sensor-
drift zeigen (fehlende Basislinienstabilitat).154

5.6.6 Vergleichsmessungen mittels akustischem Feuchtesensor
Um zu untersuchen, ob das Zeitverhalten der verwendeten Feuchtesensorik
ausreichend fur das vorliegende Messproblem ist, werden im dynamischen

Einsatz Vergleichsmessungen mit Sensoren durchgefiihrt, die extrem kurze
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Ansprechzeiten aufweisen. Zu diesem Zweck wird ein von ZIPSER an der
Hochschule fur Technik und Wirtschaft Dresden (FH) entwickelter akusti-
scher Feuchtesensor verwendet. Die Sensorsignale werden durch fluidisch-
akustische Oszillatoren generiert. Die

- / /7 Frequenz f ist der Trager der Messin-
77 formation. Temperatur- und Betriebs-

druckschwankungen sowie Anderun-

Sensorelektronik . ..
gen der Oszillatorgeometrie infolge Kon-

JU U tamination beeinflussen die Oszillator-
[an]

frequenz f. Zur Kompensation dieser

Einflisse werden parallel ein Mess-

[ I und ein Referenzoszillator betrieben.

Sensor Das Verhéaltnis dieser beiden Frequen-

Hegas zen ist unabhingig von den zuvor ge-
Abbildung 5-29 Aufbau des akustischen Feuchte- nannten Einflissen und enthalt nur die
sensors Feuchteinformation. Ein Mikrocontrol-

ler in der Sensorelektronik fihrt eine

Periodendauermessung dieser Frequenzen durch. Der Messwert ist ein Mit-
telwert, der Giber eine Periodenzahl zwischen 50 und 15728640 gebildet wird.
Dies entspricht z.B. bei einer Frequenz von 2 kHz einem Messzeitbereich von
25 ms bis zu 131 min. Neben dem Feuchtegehalt wird aus der Oszillatorfre-
quenz f die Temperatur des Messgases berechnet. Der akustische Feuchte-

sensor weist folgende Spezifikationen auf:

e Arbeitsbereich spezifische Luftfeuchtigkeit yr = 2..1000 g/kg

e Auflésung yr=1 g/kg

e Arbeitsbereich Temperatur T = 20 ... 400 °C (Optimum bei 250 °C)
e AuflosungT=1 °C

e Messgenauigkeit 3 %

e Ansprechzeit tgo < 0,1 Sekunde

Die Sensorelektronik stellt tiber eine emulierte RS 232-Schnittstelle die
Messwerte flr die spezifische Luftfeuchtigkeit und die Sensortemperatur zur
Verfiigung. Mit Turbo Pascal 7.0 (Borland International Inc.) wurde ein Pro-
gramm zur Messwerterfassung geschrieben!55, welches die Messwerte alle
0,1 s einliest, die spezifische Luftfeuchtigkeit in Feuchtegehalte umrechnet
und jeweils den arithmetischen Mittelwert aus 50 Werten in eine Tabelle
schreibt”. Der Prototyp eines solchen akustischen Feuchtesensors wird am
Abluftgrating des GPCG in einer aus Plexiglas gefertigten Messkammer mit
den Innenmafen 10 x 10 x 30 cm installiert.

* Siehe Programmlisting im Anhang
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Abbildung 5-30 Einbau des akustischen Feuchtesensors in den Abluftkanal des GPCG

Durch diesen Versuchsaufbau ist sichergestellt, dass der gesamte Sensorkopf
thermisch &quilibriert ist. In der Messzelle kann ein Temperatursensor fixiert
werden, um die Ablufttemperatur unmittelbar am Feuchtesensor zu messen.
Durch das Plexiglas konnte eine eventuelle Wasserkondensation im Abluft-
system visuell erkannt werden. Da der Sensor fiir Uberdruckbedingungen
ausgelegt ist, wird der Abluftleitungsschlauch vom hausinternen Abluftsys-
tem, welches mit Unterdruck arbeitet, getrennt. Allein aufgrund des Stro-
mungswiderstandes in dem rauen Abluftleitungsschlauch ist sichergestellt,
dass in der Plexiglasmesszelle ein Uberdruck herrscht. Um ein Aufheizen und
Befeuchten der Raumluft wahrend eines Granulationsprozesses zu verhin-
dern, wird der Abluftleitungsschlauch aus dem Raum herausgeftihrt. Da die-
ses Messprinzip kalibrierungsfrei arbeitet, ist laut Sensorhersteller eine Null-
punktbestimmung nicht erforderlich. In einer Reihe von Vorversuchen wird
jedoch uberpruft, wie robust die Messung mit dem akustischen Feuchtesen-
sor gegentiber Anderungen des Volumenstroms sowie der Ablufttemperatur
sind.

Zur Bestimmung des Ansprechverhaltens der Feuchtesensoren wird in den
leeren, thermisch &quilibrierten GPCG Wasser mit unterkritischer bis maxi-
mal kritischer Spriithrate eingespriiht, so dass die Anderung des Abluftfeuch-
tegehalts so schnell wie moglich erfolgt und nicht durch Kondensations- und

Verdampfungsprozesse an den Gefafiwanden verzogert wird.

5.6.7 Sonstige Vergleichsmessungen der Luftfeuchtigkeit

Um zusétzliche Referenzwerte der Raumluftfeuchtigkeit zu erhalten, werden
die Messwerte einer Funkwetterstation WMR 918H (Firma HUGER Electro-
nics GmbH, Villingen, Deutschland) herangezogen. Die Sendeeinheit wird

unmittelbar unterhalb des Ansauggratings des GPCG positioniert. Die Mess-
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einheit ist unmittelbar zuvor vom Hersteller kalibriert worden. Die Messdaten
Temperatur, Taupunkttemperatur und barometrischer Luftdruck werden
manuell in die LabView-Messwerterfassung eingetragen. Referenzwerte flr
die AufSenluftfeuchtigkeit werden ferner von der Zentrale des Deutschen Wet-
terdienstes in Offenbach!5® sowie von der GSG Geologie-Service GmbH156,
Wirzburg eingeholt. Beide Dienstleister verfligen tiber eigene Wetterstationen
in Wirzburg. Die folgende Abbildung zeigt die Messergebnisse der Wettersta-
tion des GSG:
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Abbildung 5-31 Feuchtegehalt in Wiirzburg (260 iiber NN) Oktober 2000 — Juli 2001"%°

Diese Abbildung verdeutlicht die jahreszeitlichen Schwankungen: die nied-
rigsten Werte des Feuchtegehalts liegen im Januar bei 1 g/kg, die hochsten
im Juli mit 14,4 g/kg.

5.6.8 Messung der Feuchtigkeit an verschiedenen Positionen im
Rohrquerschnitt

Wie aus Untersuchungen von LUY52 hervorgeht, differieren die Gastempera-
turen im Rohrquerschnitt zum Teil um mehrere Grad Celsius. Dieser Sach-
verhalt liegt vermutlich in der guten Wéarmeleitung des Rohrmaterials Edel-
stahl begriindet: Bei sehr hohen Fluidtemperaturen wird die W&rme nach
aufien abgestrahlt, wadhrend bei niedrigen Betriebstemperaturen eine Aufhei-
zung der Rohrwand infolge des Temperaturanstiegs in dem Gehduse des
GPCG verursacht wird. Da dieser Temperaturunterschied Auswirkungen auf
die relative Luftfeuchtigkeit haben sollte, wurde der Einfluf der Positionie-
rung des Feuchtesensors im Rohrquerschnitt auf diese Messgrofie hin unter-
sucht. Der Aufnahmeflansch des Feuchtesensors erlaubt es, nach Losen ei-
ner Fixierungsschraube den Sensorkopf im Rohrquerschnitt zu verschieben.
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Aufnahmeflansch

Rohrquerschnitt

Feuchtesensor

Abbildung 5-32 Positionierung des Feuchtesensors im Querschnitt des Abluftkanals

Der GPCG wurde unter konstanten Bedingungen gefahren und dabei der
Abluftfeuchtesensor in drei unterschiedlichen Positionen fixiert.

—6— Relative Luftfeuchtigkeit [%] —#— Feuchtegehalt [g/kg] - - ¢ - - Temperatur [°C] I
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Abbildung 5-33 Ergebnisse der Feuchtemessung an verschiedenen Positionen im Rohrquerschnitt

Wie obige Abbildung zeigt, fallt die Temperatur von der Rohrmitte zur Wand
hin ab, was in der Warmeleitfdhigkeit des Rohrmaterials begrindet liegt. In-
folgedessen steigt die relative Luftfeuchtigkeit zur Rohrwand hin an. Die Um-
rechnung in Feuchtigkeitsgehalte fihrt jedoch zu konstanten Werten. Da in
die Massenbilanzierung nur der letztgenannte Parameter eingeht, ist die Posi-

tionierung des Feuchtesensors folglich unkritisch.
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5.7 MESSUNG DES STATISCHEN DRUCKES

Um den Zustand feuchter Luft umfassend beschreiben zu koénnen, ist die
Kenntnis des statischen Luftdruckes erforderlich. Da eine Berechnung dieses
Druckes anhand der Verntilatorleistung und des Strémungswiderstandes der
Leitungssystems nicht méglich ist, werden an den Stellen der Luftfeuchte-
messung Anschliisse fir eine statische Luftdruckmessung angebracht. Ein
von der Firma JUMO (Fulda) gefertigter Druckmessumformer Typ 4304 ermit-
telt den herrschenden Atmospharendruck.

Messbereich.........ccooeviviiiiniinni. :90.000 .. 110.000 Pa
Einstellzeit........ccoveviniinninnennenn.e. : <20 ms
Umgebungstemperatureinflufl ... : < 0,02 %/K

Zulassige Mediumstemperatur... : -10 .. + 50 °C
Kennlinienabweichung............... : < 1 % vom Endwert
Kalibrierzeiten .........ccocoeeuneenennee. : Herstellerkalibrierung vor Aus-

.................................................. : lieferung, danach jahrlich!57

Von diesem ,Basiswert“ aus wird der Druckunterschied zu den beiden Feuch-
temessstellen Uber Differenzdruck-Messumformer Typ 604A-1 der Firma
DWYER (Michigan, USA) gemessen.

Messbereich.........ccc.cceeeenieinieene.: 0. 20.600 Pa
Einstellzeit.......c...ccoeeeviiiiinini .t 250 ms

Zulassige Mediumstemperatur......: -7 .. + 49 °C
Umgebungstemperatureinfluf® ......: £ 1 % /10 °C
Genauigkeit..........ccoeeeviviiiiee s £ 2 % vom Endwert

Zur Uberpriifung der Genauigkeit des gesamten Messsystems werden die
Absolutdruckwerte mit denen der Messstelle des Deutschen Wetterdienstes
in Wurzburg verglichen!58. Dabei ist zu beachten, dass in der Meteorologie
gewoOhnlich mit den sogenannten QFF-Werten gearbeitet wird, bei welchen
der auf Meereshéhe umgerechnete Absolutdruck angegeben wird!59. Dadurch
ist es moglich, Wetterdaten unabhéngig von der Hohe des Messortes zu
vergleichen. Der QFE-Wert hingegen ist der herrschende Absolutdruck. Die
an der Wurzburger Wetterstation auf 272 m Uber NN gemessenen Werte
werden mittels folgender Umrechnungsformel auf den an der Universitat auf
290 m tber NN herrschenden Absolutdruck umgerechnet:

Hohenmeteriiber NN

Pseatevet = P + 8 (55)

Psealevel  Atmosphdrischer Druck auf Meereshohe [Pa]
p Atmosphdrischer Druck [Pa]

Fur die Berechnungen der Feuchtegehalte ist der QFE-Wert zu verwenden.
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5.8 MESSUNG DES VOLUMENSTROMES

5.8.1 Leistungsmerkmale des Fliigelradanemometers

Bei der vorliegenden Instrumentierung des Glatt GPCG ist ein Fltigelradane-
mometer (ZS25GA mit 25 mm Durchmesser, Fa. Héntzsch Gmbh, Waiblin-
gen, Deutschland) zur Gasgeschwindigkeitsmessung 50 cm hinter dem Luft-
ansaugstutzen installiert. Die Erfassung des primaren Messsignals Flugel-
raddrehzahl erfolgt durch einen induktiven N&aherungsinitiator. Die Dreh-
zahlbestimmung geschieht damit ohne jede Bremswirkung auf das Fltigelrad.
Der Sensor weist folgende Spezifiktionen auf60:

Messbereich ........cccccveevvevennen.: 0,4 .. 40 m/s
Temperaturbestandigkeit............: -20 .. + 125 °C
Maximalfehler Einzelmessung ....: + 0,15 m/s
Ansprechzeit..........c.ccoceeeveiieien.i® 1/10 s
Reproduzierbarkeit..................... :>99 %

Das Verhaltnis von oOrtlicher Stromungsgeschwindigkeit zur mittleren Ge-
schwindigkeit des Rohrquerschnitts wird als sogenannter Profilfaktor PF16!

bezeichnet.

PF = @ (5.6)
u

PF  Profilfaktor [-]
u(x Stromungsgeschwindigkeit an der Position x [m/s]

)

0 Mittlere Stromungsgeschwindigkeit [m/s]

Andert sich das Strémungsprofil im Rohrquerschnitt bei unterschiedlichen
Volumenstréomen, so muss fir jeden Stromungszustand ein eigener Profilfak-
tor bestimmt werden. In der vorliegenden Instrumentierung ist dem Messum-
former jedoch ein konstanter Wert von PF = 0,849 vorgegeben. Mit diesem
Wert des Profilfaktors wird der Volumenstrom im gesamten Rohrquerschnitt
mit folgender Formel berechnet:

V = PF- A, -u(x) (5.7)

vy Volumenstrom [m*/h]
Aronr Querschnittsfliche des Rohres [m?]

Ein Messumformer Typ Ula/230 VAC/LDG16 (Fa. Hontzsch GmbH, Waiblin-
gen, Deutschland) wandelt das Messsignal Strémungsgeschwindigkeit in ein
Volumenstromsignal um. Der Wertebereich von 0 .. 400 m®/h wird auf ein
Ausgangssignal von 4 bis 20 mA linear abgebildet. Da von der Herstellerfirma
geflissentlich auf eine Kalibrierung verzichtet wurde und laut Aussage der
Firma Glatt die systematische Abweichung eines Fligelradanemometers sehr
haufig bis zu 10 % betragt, war eine eigene Kalibrierung unumgénglich. Mit
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der Problematik einer derartigen Instrumentierung hat sich unter anderem

LUY auseinandergesetzt!62.

5.8.2 Ermittlung der Stromungsverhaltnisse

Bei Stromungen in einem Rohr treten ganz bestimmte typische Strémungs-
formen auf, die unterschiedliche physikalische Eigenschaften aufweisen. Die
Kenntnis dieser Stromungsform ist Voraussetzung fir eine geeignete
Geschwindingkeitsbestimmung. Zur Beschreibung von Stromungsverhéltnis-
sen ist von dem englischen Physiker Osborne REYNOLDS (1842 bis 1912)
erstmals die nach ihm benannte dimensionslose Kennzahl definiert worden,
die das Verhéltnis der an einem Stromungsteilchen angreifenden Tragheits-

kraften zu den Zahigkeitskraften angibt:

Re=—"" (5.8)

u Stromungsgeschwindigkeit [m/s]
p Dichte [kg/m’]

d Durchmesser des Rohres [m]

N Dynamische Viskositdit [Pa-s]

Stromungen bei geometrisch &hnlichen Randbedingungen sind demnach
trotz verschieden grofler Abmessungen oder Geschwindigkeiten und sogar

mit verschiedenen Fluids dann mechanisch &hnlich, wenn nur die Reynolds-

zahl gleich ist.

Das Verhaltnis von Viskositat zu Dichte eines Fluids hat die Dimension Lan-
ge?/Zeit und wird als kinematische Viskositidt bezeichnet:

v=2 (5.9)

v Kinematische Viskositdt [m?/s]

Es gilt somit:

Re=—"% (5.10)

Bei der Strémung in einem glatten, geraden Rohr ist in Abhéangigkeit von der
Grofie der Reynolds-Zahl laminare oder turbulente Strémung zu beobachten.
Der Ubergang von laminarer zu turbulenter Strémung wird bei Uberschreiten
der sogenannten kritischen Reynolds-Zahl beobachtet. Bei kreisrunden
Rohren ist der Wert von 2320 fir Rewit empirisch ermittelt worden (je nach
Turbulenzgrad der Zustrémung kann die kritische Reynoldszahl auch Werte
bis 4000 annehmen; ein solcher Zustand ist aber relativ unwahrscheinlich).
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Tabelle 5-12 Gegeniiberstellung von laminaren und turbulenten Strémungsverhdltnissen
Laminare Strémung Turbulente Strémung
e Schichtstromung (Lamina = la- e Wirbelbehaftete Stromung
teinisch Schicht) e Querbewegungen neben der in
e Teilchen bewegen sich auf zur Rohrachse gerichteten Stromung
Rohrachse parallelen Stromli- e Makroskopische Querbewegungen
nien, ohne sich untereinander durch Turbulenzballen (,eddies)
zu vermischen e In die Rohrachse eingebrachter
e Teilchen bewegen sich Farbstrahl vermischt sich mit der
ausschlieflich innerhalb der Grundstrémung
freien Weglange der Molekule e Geschwindigkeitsverteilung  we-
* In die Rohrachse eingebrachter sentlich abgeflachter als bei lami-
Farbstrahl mischt sich nicht narer Strémung
mit Grundstromung (Versuch
von Reynolds)
e  Parabelférmige Geschwindig-
keitsverteilung
Re < Reit = 2320 | Re > Rerit = 2320

Das in den GPCG eingebaute Sauggeblise erzielt laut Hersteller einen maxi-
malen Volumenstrom von 86 1/s (= 309,6 m®/h)163. Zum Erzielen eines Wir-
belbetts im GPCG sind erfahrungsgemafs mindestens 20 m®/h Luftdurchsatz
notwendig. Der Rohrdurchmesser des Ansaugstutzens betrdgt 70 mm. Mit
Gleichung 2.30 resultieren aus diesen Daten folgende mittlere Stromungsge-
schwindigkeiten:
. 20 ™

_ V. 3600s

— min
u. . =

" Ay (0.035mpm

Upin = 1,44 m/s
Analog gilt fir die theoretische maximale Strémungsgeschwindigkeit:

m3
. ~ 3600
"4 (0,035m)m

309,6

17 max

Omax = 22,35 m/s

Far Luft mit einer Temperatur von 25 °C, 30 % relativer Luftfeuchtigkeit und
einem Luftdruck von 101325 Pa ergibt sich nach der spater herzuleitenden
Gleichung 6.13 eine Dichte von:

, 101325 Pa [1_0’3779 0,30~3169,2Paj

B 0,28706kJ kg™ K™'-29815K ' 101325 Pa

p=1,179 kg/m?3

Um die Reynoldszahl der Strémung im Ansaugrohr des GPCG berechnen zu
kénnen, wird noch die dynamischen Viskositat der Luft bendtigt.
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Abbildung 5-34 Dynamische Viskositdt der Luft bei einem Druck von 100.000 Pa

Die dynamische Viskositat der Luft bei 100.000 Pa Druck kann auch anhand
folgender Ndherungsformel berechnet werden!64:

0,76
T
n:no-(—J (5.11)

N Dynamische Viskositdt der Luft [Pa s]

NWo Dynamische Viskositdt der Luft bei 0°C = 17,19 uPa s
Ty 273,15K

T Absolute Temperatur [K]

Eine exakte Berechnung der Viskositdt beliebiger Gase erlautert
MIDDLEMAN!65. Dem Diagramm 5-34 wird fir 25 °C ein Wert von n = 18-10-6
Pa's entnommen. Hiermit kann nun nach Gleichung 5.10 tiber den gesamten
Stromungsgeschwindigkeitsbereich des GPCG die jeweilige Reynoldszahl be-
rechnet werden.
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Abbildung 5-35 Reynoldszahl der Stromung im Ansaugstutzen der GPCG

Nach Gleichung 5.10 liegen laminare Stréomungsverhéltnisse bis zu einer

Stromungsgeschwindigkeit von:

LM Rey, _ 18-10° Pa-5-2320
p-d L179kg /m?-0,07m

=0,51m/s

Da die niedrigste Stromungsgeschwindigkeit des GPCG deutlich grofSer als
dieser Wert ist, liegen folglich in sdmtlichen Betriebszustdnden der Anlage

mit Sicherheit turbulente Strémungsverhéaltnisse vor.

5.8.3 Ermittlung der Rohrwandreibung

5.8.3.1 Aquivalente Sandkornrauhigkeit und Rohrreibungszahl
Bei der laminaren Durchstromung eines Rohres kann der Volumenstrom mit

dem Hagen-Poiseuille’schen Gesetz errechnet werden:

pV _mRAp

5.12
t 8m-/ 512

Volumen [m3]

Zeit [s]

Rohrradius [m]

Ap Druckverlust [Pa]
Dynamische Viskositdt [Pa -s]
Ldinge des Rohres [m]

e <L

—_ 3

Mit Gleichung 2.30 wird deutlich, dass der durch Reibungskrafte bedingte
Druckverlust der Stromungsgeschwindigkeit direkt proportional ist:
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n-R*-Ap
8m-I/

V=Au=n-R*u=

8Mn-l-u
R (5.13)

Bei der turbulenten Strémung entlang einer Wand treten neben der durch die
Viskositat bedingten zdhen Schubspannung

=Ly pn. (5.14)
Py :

Schubspannung [N/m?]

Kraft [N]

Fliche [m?]

Dynamische Viskositdt [Pa-s]
Schergefiille [s™']
Stromungsgeschwindigkeit [m/s]
Wandabstand [m]

< s g=p»me

noch zusétzliche Schubspannungen auf, die von der Generierung der Turbu-
lenz herrtihren und als Scheinviskositidt bezeichnet werden. Diese liegen in
periodischen Hin- und Herbewegungen des Fluid infolge der Turbulenzer-
scheinungen begriindet. Ausgangspunkt fir die Herleitung des Zusammen-
hangs zwischen Strémungsgeschwindigkeit und Druckverlust bei turbulenter
Stromung ist das Kréftegleichgewicht zwischen Druckkréaften auf die Stirnfla-
che eines Fluidzylinders und der durch die Schubspannung entlang der Man-
telflache desselben bedingten Kréftel66:

F, Schubspannung =F, Druckkrifie

|

Schubspannung

Abbildung 5-36 Krifie an einem strémenden Fluidzylinder

(=N

Es gilt folglich durch Berechnen der entsprechenden Oberflachen:

AMante[ﬂ{iche T = AStimﬂiiche ’ Ap
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2
n-d-lt=Ap- " d
Ap=4-l-r
d (5.15)

Die Schubspannung im turbulenten Fall ist also in erster Naherung dem
Quadrat der Stromungsgeschwindigkeit proportional:

tEpou (5.16)

Aus Dimensionsgriinden ist diesem Ausdruck die Dichte hinzugefligt worden.
Durch Einsetzen von Gleichung 5.15 in 5.16 und Einfligen einer Proportiona-
litatskonstante { resultiert:

2

p-l-u
2-d

p=C -

Der Faktor 2 wird aus Konventionsgriinden eingefiigt. Die Proportionalitits-
konstante { wird als Rohrreibungszahl nach MOODY" bezeichnet. Sie ist eine
dimensionslose Grofie. Vergleicht man zwei Stromungsverhaltnisse gleicher
Reynoldszahl und gleicher dimensionsloser Rauhigkeit, so hat { in beiden
Fallen den gleichen Zahlenwert. Die Rohrreibungszahl kann eine Funktion

der Reynoldszahl sein. Als Grundformel ftir die Berechnung von { gilt:

_2-d-Ap

; p-l-u?

(5.17)

An dieser Stelle wird durch Einsetzen von Gleichung 5.15 in 5.17 ein Zu-
sammenhang zwischen der Schubspannung t und der Rohrreibungszahl (
entwickelt, der spater bendtigt werden wird.

2-d ‘4-1-1 81

C:p-l~z42 d _p-u2

== (5.18)

Um den Einflufs der Rauhigkeit einer Oberflache auf die Strémung zu unter-
suchen, sind von J. NIKURADSE in den frithen 30er Jahren des letzen Jahr-
hunderts ausfiihrliche Stromungsmessungen an Rohren durchgefihrt wor-
den, auf deren Oberflaiche Sandkoérner definierter Grofle fixiert waren. Der
Durchmesser der verwendeten Sandkoérner wurde als ,Sandkornrauhigkeit®
ks [mm] definiert. Die Ubertragung der Versuchsergebnisse auf technisch



Messung des Volumenstromes

rauhe Rohre wird durch den Begriff der dquivalenten Sandkornrauhigkeit
ks ermoglicht: Hierunter wird die Sandkornrauhigkeit verstanden, die bei
gleicher Reynoldszahl den gleichen Reibungskoeffizienten ( liefert!67. Bei
BOHL findet sich eine Zusammenstellung tber die Rauhigkeit gangiger
Werkstoffe!68; flir die vorliegende Problemstellung wird demzufolge fir die aus
poliertem Edelstahl gefertigten Luftleitungsrohre ein Wert von ks = 0,0015
mm angesetzt. Der Quotient aus Rohrdurchmesser und &quivalenter Sand-

kornrauhigkeit wird als relative Wandrauhigkeit bezeichnet.

Far die Untersuchung des Einflusses der Rohrreibung auf die Ausbildung
eines Stromungsprofils mutssen laminare und turbulente Strémungen ge-

trennt betrachtet werden.

5.8.3.2 Laminare Strémung
Far die laminare Strémung lasst sich die Rohrreibungszahl aus Gleichung
5.13 ableiten:

_8n-lu_2-8m p-l-u?

Ap
RZ . 2
60
2
. ]2
Ap = 64n p-l-u
pu-d 2-d
64 pelw?
YEwd
A%
64 pelow
P~ Re 2-d

Fiar laminare Strémung betragt die Rohrreibungszahl also:

_64

C_Re

(5.19)

Die Versuche von NIKURADSE bestédtigen, dass im laminaren Gebiet die
Rauhigkeit keinen Einflufs auf die Rohrreibungszahl hat. Die laminare Stro-
mung kompensiert die Unebenheiten und macht sie praktisch unwirksam.

5.8.3.3 Turbulente Stromung

Die turbulente Stromung ist ungleich schwieriger zu behandeln als die lami-
nare. Die Untersuchung einer turbulenten Strémung in einem Rohr zeigt,
dass in Wandnahe eine laminare Unterschicht zu beobachten ist. Die Dicke

dieser Schicht sowie die Rauhigkeit der Rohrwand beeinflussen das globale

* auch » Widerstandsziffer oder ,,Reibungskoeffizient® genannt und oftmals mit . abge-
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Stromungsverhalten. Die folgende Abbildung zeigt die Auftragung der Rohr-
reibungszahl ( in Abhangigkeit von der Reynoldszahl:

01
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0,08

[ drke20
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L L 40
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Abbildung 5-37 Rohrreibungszahl in Abhdngigkeit der Reynoldszahl

Der linke Bereich flir Reynoldszahlen kleiner als Rexrit = 2320 beschreibt la-
minare Strémungsverhiltnisse. Bei Ubersteigen der kritischen Reynoldszahl
steigen die {-Werte sprunghaft an. Es ist deutlich zu erkennen, dass die Tur-
bulenz die Rohrreibungszahlen stark vergrofiert. Insbesondere ist im turbu-
lenten Bereich zu bemerken, dass bei rauher Oberfldche ab einer bestimmten
Reynoldszahl die Rohrreibungszahl einen konstanten Wert annimmt und
nicht mehr abhangig von der Stromungsgeschwindigkeit ist169. Je niedriger
die relative Wandrauhigkeit (und damit je gréfSer die Rauhigkeitserhebun-

gen), desto eher wird der Bereich konstanter Rohrreibungszahlen erreicht.

Es werden drei Arten strémungsbedingter Wandbeschaffenheit unterschie-
denl70, 171:

Hydraulisch glatte Wand:

k
e Abgrenzung: Re-gs <65 (5.20)
e Wandrauhigkeiten werden von der laminaren Unterschicht tiberdeckt

e (=1f(Re)

Durch Interpolation von Messergebnissen ist 1911 von BLASIUS folgender

Zusammenhang ermittelt worden:

kuirzt

116



Messung des Volumenstromes

Blasius

03164

* T Re

2320 <Re < 10°

(5.21)

Von PRANDTL ist folgendes Gesetz theoretisch abgeleitet worden:

Prandtl

% =2. lg(Re- \/C_)— 0,8

105 <Re <3 - 106

(5.22)

Um die implizierte Darstellung zu umgehen, kann bis zu Re =

108 die

Prandtl-Formel auch explizit mit Abweichungen von 1 % angegeben werden:

0,309

=5
8 7

¢ =

(5.23)

Ubergangsbereich:

e Abgrenzung: 65 < Re: % <1300 (5.24)

e Wandrauhigkeiten erfiillen die laminare Unterschicht, gehen aber

nicht tiber sie hinaus

e ( =f(Re,%j

Colebrook

d_ —2~lg{0,269-%€+ 251 }

3 ReC

(5.25)

Hydraulisch rauhe Wand:

e Abgrenzung: Re- I;—S >1300 (5.26)

e Die Rauhigkeitserhebungen sind wesentlich gréfier als die Dicke der

laminaren Unterschicht

o
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0,25
= (5.27)

|, 3715-d ’
e

Re>400-i-lg 3,715-i
k k

S N

Nikuradse

(5.28)

1 d
=21 L |+1,14

V¢ 5

5.8.3.4 Stromungszustand an der Messstelle des Fliigelradanemometers
Bei der niedrigsten Stromungsgeschwindigkeit von Gimin = 1,44 m/s betragt die

Reynoldszahl bei Standardbedingungen:

) 3,
=1,44m/s 1,17?6kg/m O,O7m=6602
18-10° Pa-s

Re

Die Entscheidung tber die Art der Wandrauhigkeit flir diese turbulente

Stromung wird anhand der Groéfse des folgenden Terms ermittelt:

Re-ﬁ - 6602-M —0,14 <65
d T70mm

Da nach der Relation 5.19 folglich ein hydraulisch glattes Rohr vorliegt, ergibt
sich damit die Rohrreibungszahl { nach dem Blasius’schen Gesetz mit Glei-

chung 5.21 zu

0,3164
=— =0,0351
¢ 16602

Anhand analoger Rechnungen wurde fiir den Arbeitsbereich des GPCG (mitt-

lere Stromungsgeschwindigkeiten zwischen 1 und 25 m/s) die jeweilige Rohr-

reibungszahl bestimmt. Folgendes Diagramm zeigt die Ergebnisse:
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=+ 0,045
Re-k,

d \ 1004
Re-k L0035

T 0,03

15T T 0,025

Rohrreibungszahl -+ 0,02

Rohrreibungszahl nach BLASIUS

—+ 0,015

—+ 0,01

- 0,005

0 5 10 15 20 25 30
Mittlere Stromungsgeschwindigkeit [m/s]

Abbildung 5-38 Rohrreibungszahl in Abhdngigkeit der Stromungsgeschwindigkeit

Es wird deutlich, dass im gesamten Arbeitsbereich des GPCG an der Mess-
stelle des Fluigelradanemometers Stromungsbedingungen eines hydraulisch
glatten Rohres vorliegen.

5.8.4 Messung der Geschwindigkeitsverteilung im Rohrquer-
schnitt

5.8.4.1 Versuchsdesign

Die meisten in der Praxis auftretenden Rohrstromungen sind turbulent; wie
dargestellt herrschen auch beim GPCG diese Verhéltnisse. Die Kurve, welche
die Geschwindigkeitsvektoren im Rohrquerschnitt einhtllt, wird als Ge-
schwindigkeitsverteilung bezeichnet. Die Ableitung der Gesetzmafigkeit fir
die Geschwindigkeitsverteilung ist flir Systeme mit turbulenter Strémung auf
rein theoretischem Wege nicht moglich, da neben der Reynolds-Zahl noch die
Wandbeschaffenheit des Rohres berticksichtigt werden muss. Die Geschwin-
digkeitsverteilung kann fiir turbulente Strémungsverhéaltnisse allgemeinguiltig

in drei Bereiche unterteilt werden:

a. An der Rohrwand istu =0

b. Innerhalb der diinnen laminaren Unterschicht baut sich
die Geschwindigkeit nach der parabolischen Verteilung
der Laminarstromung auf

c. Innerhalb des turbulenten Stromungsbereichs verlauft die
Geschwindigkeitsverteilung wesentlich flacher als bei der
laminaren Rohrstrémung

Absicht ist es, mit einer Referenzsonde an verschiedenen Punkten im Rohr-
querschnitt die Stromungsgeschwindigkeit zu messen, um durch Integration
des so aufgenommenen Geschwindigkeitsprofils tiber die Querschnittsflache
auf den wahren Volumenstrom schliefSen zu kénnen. Mit dem derart ermittel-

ten Wert lasst sich abschliefRend ein Korrekturfaktor k™ fir das fest installier-
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te Fligelradanemometer bestimmen. Da die Geschwindigkeitsverteilung ihre
Form bei verschiedenen mittleren Geschwindigkeiten &ndert, ist eine Be-
stimmung dieses Korrekturfaktors k™ bei unterschiedlichen Volumenstrémen
erforderlich. Zur Rohrwand hin sollten die Messpunkte fir ein
Stromungsprofil enger beieinander liegen als in der Mitte. Das Versuchsde-
sign wird wie folgt aufgebaut: Variation des am GPCG einzustellenden Volu-
menstromes auf fiunf Niveaus zwischen 25 m®/h und maximaler Offnung der
Abluftklappe sowie Messungen der Stromungsgeschwindigkeit vom
Wandabstand 0,1 mm beginnend in !/;0 mm Schritten. Es ist darauf zu
achten, dass die Steuerung des Luftdurchsatzes des GPCG im Betriebsmodus
SAbluftklappenstellung durchgefihrt wird. Somit ist ein konstanter
Volumenstrom gewahrleistet. Wirde hingegen der Modus
»Volumenstromsteuerung® am GPCG angew&hlt, so wilirde automatisch ein
Regelkreis aufgebaut, als dessen Folge der aktuelle Volumenstrom permanent
um den Sollwert schwankt und damit keine stabilen Messbedingungen
schafft.

5.8.4.2 Apparative Realisierung

Die Messstelle fir das Fluigelradanemometer liegt an einer sehr schwer zu-
gangigen Stelle im GPCG. Der Einbau eines Referenzsensors, mit dem Uber
den gesamten Rohrquerschnitt vermessen werden kann, erscheint hier nicht
moglich. Aus diesem Grund wird vor den Ansaugstutzen der GPCG ein 1,5 m
langes PVC-Rohr mit einem dem Ansaugrohr der Maschine entsprechenden
Innendurchmesser angeflanscht. Der Ansaugstutzen endet stumpf in der
Gehausewand. Um in dem aufgesetzten Rohr die gleichen Einlaufverhéltnisse
wie an der Messstelle in der GPCG zu simulieren, wird an das offene Ende
des Rohres eine senkrecht zum Querschnitt verlaufende Platte mit entspre-
chender Offnung fixiert.

Abbildung 5-39 Einlaufstrecke vor dem Ansaugstutzen des GPCG
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Zur Ausbildung des vollen Geschwindigkeitsprofils ist eine bestimmte Rohr-
lange, die sogenannte Einlaufstrecke L.,, erforderlich. Nach L. PRANDTL
wird die Einlaufstrecke als diejenige Rohrlange definiert, nach der sich das
Geschwindigkeitsprofil um weniger als 1 % vom endgultigen Zustand unter-
scheidet. Fur Kreisrohre wird die Lange Lein nach folgender Beziehung abge-
schéatzt!72:

L, ~a-Re"d (5.29)

Len Einlaufstrecke [cm]
a  Koeffizient
fiir laminare Stromung (Rey,;;<2320) gilt a = 0,06
fiir turbulente Stromung (Rey,;;>2320) gilt a = 0,6
b Exponent
fiir laminare Stromung (Rey,; <2320) gilt b =1
fiir turbulente Stromung (Rey,; >2320) gilt b =0,25
d  Rohrinnendurchmesser [m]

Die Lange der Einlaufstrecke an der GPCG ergibt sich bei maximaler theore-
tischer Geschwindigkeit von u = 25 m/s unter Standardbedingungen damit

zZu:

25m/s-115kg/m*-0,07m
18-10°Pa-s

0,25
L, ~ 0,6-[ j :0,07m =77cm

Dies steht in Einklang mit der Faustregel, derzufolge die Einlaufstrecke das
Zehn- bis Zwanzigfache des Rohrinnendurchmessers aufweisen sollte!73. Die
Messstelle ist 1 m vom Ende des Rohraufsatzes gewahlt und liegt damit si-
cher hinter der Einlaufstrecke.

Da fur die Aufnahme von Geschwindigkeitsprofilen insbesondere dicht an der
Wand des Kanals gemessen werden muss, kommen fiir derartige Messungen
nur Sensoren mit geringer Baugrofie in Frage. Prandtl-Rohre gibt es zwar in
sehr kleiner Ausfihrung, aber dennoch ist damit eine Messung unmittelbar
an der Wand nicht méglich, da der statische Druck hier nicht exakt bestimmt
werden kann. Fiur das aktuelle Problem wird ein Hitzedrahtsensor verwendet,
da hiermit bis direkt an die Wand des Rohres gemessen werden kann.

Die Positionierung des Hitzedrahtsensors wird mit einem digitalen Hohenrei-
Ber der Firma MITUTOYO Messgerate GmbH (Oberndorf, Deutschland) reali-
siert. Das PVP-Rohr ist auf der Innenseite mit einem Graphitlack tiberzogen.
Der Nullpunkt der Messung wird festgelegt, indem der metallische Sensor der
Wand langsam angendhert wird, bis schlieflich eine leitende Verbindung
zustande kommt (Kurzschluf3-Justierung). Diese Anndherung des sehr emp-
findlichen Sensors wird beim ersten Mal zusatzlich optisch mit einem 10 x 30
Fernrohr der Firma SPECWELL uberwacht. Der HohenreifSer muss exakt
senkrecht zum Rohr justiert sein, da aus der Messung eines schrag verlau-

fenden Querschnittes ein verzerrtes Geschwindigkeitsprofil resultieren wuirde.
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5.8.4.3 Kalibrierung des Hitzedrahtsensors

Die Kalibrierung des Hitzedrahtsensors Typ 9055P0111 erfolgt in einem
Windkanal der Firma PLENT & PARTNERS LTD im Labor fir Fluidmechanik
des Fachbereichs Maschinenbau der Fachhochschule Schweinfurt. Nach
Abschluf des Versuchsaufbaus wird die gesamte Anlage zundchst fir min-
destens 30 Minuten thermisch &quilibriert. Danach werden durch Veradnde-
rung der Geblaseleistung des Windkanals verschiedene Stromungs-
geschwindigkeiten eingestellt, die mit einem Prandtlschen Staurohr exakt
gemessen werden. Auf jedem Geschwindigkeitsniveau wird jeweils mit einer
Wheatstoneschen Briickenschaltung die Spannung gemessen, die notwendig
ist, am Hitzdrahtsensor einen konstanten Widerstand zu realisieren. Die
Temperatur des Hitzdrahtes bleibt dabei konstant.

Zunachst wird der Arbeitsbereich des Hitzedrahtanemometers ermittelt. Der
von der Firma DANTEC produzierte Draht hat eine Durchmesser von 5 um.

Damit ergibt sich die untere Grenze durch Einsetzen in Gleichung 2.39 zu:

2
1558-10* " .0,08
_ S

©0,7575-5um

u=0,329 m/s

Die obere Grenze des Arbeitsbereichs lasst sich aus der Definition der Rey-

noldszahl fir Re < 10 ermitteln:

2
1558-10° " .10

'Re S
u= =

d Sum
u=31,2m/s

Wie dargestellt worden ist, stellt das Kingsche Gesetz die Grundlage dieses
Messprinzips dar. In der Praxis zeigt sich hingegen eine bessere Korrelation,
wenn der Wurzelausdruck durch den Exponenten 0,45 ersetzt wird. Ein Zu-

sammenfassen der Konstanten ergibt damit:

Q':AT-(A+B-u°’45) (5.30)

A Konstante
B Konstante

Die VerknUpfung dieses Ausdruckes mit dem elektrischen Strom im Hitze-
draht wird tiber die Definition der Stromwéarme erreicht:

W=P-t=0Q

W Elektrische Arbeit [Ws]
P Leistung [W]
t  Zeit[s]

Q  Wirmemenge [J]
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Die elektrische Leistung eines Gleichstroms entspricht dem Produkt aus
Spannung multipliziert mit Stromstarke:

P=U-1

U  Spannung [V]
I Stromstirke [A]

Aus der Definition des Warmestroms

~

Durch Einsetzen dieses Ausdruckes in Gleichung 5.30 und Auflésen nach U?

ergibt sich somit:

U*=AT-(A+B-u"*)-R

Der Faktor AT wird nun ersetzt durch Umformen von Gleichung 2.36 zu:

1 (R, I (R
AT:--[M—lj = U2=(A+B-u°’45)'R-—-(M—1J
o \ R, o\ Ry
Der letzte Faktor dieser Gleichung wird als Uberhitzungsverhiltnis a be-
zeichnet
R,
a=—ram (5.31)
kalt

Far das Messverfahren ,konstanter Widerstand“ wird zunéchst das Uberhit-
zungsverhéltnis a experimentell bestimmt. Danach werden die konstanten

Zahlenwerte zu zwei neuen Konstanten zusammengefasst:
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2
Y pe (5.32)
a

Mit dieser Gleichung ist ein linearer Zusammenhang zwischen der Stro-
mungsgeschwindigkeit u des Fluids und dem Spannungssignal U des Hitz-

drahtes bei konstantem Widerstand geschaffen.

Der Sensor hat einen Kaltwiderstand (bei 19 °C Raumtemperatur) von Rx =
3,22 Q. Die Arbeitstemperatur des Sensors betrdgt 250 °C. Bei einem Heifs-
widerstand von Ry = 5,898 Q ergibt sich damit ein Uberhitzungsverhéiltnis
von a = 0,832. Der einzustellende Gesamtwiderstand des Messsystems (d.h.
inclusive Zuleitungskabel) betragt 6,692 Q.

Die am Windkanal eingestellte Stromungsgeschwindigkeit wird jeweils grob
mit Hilfe einer Lamprechtsonde ermittelt; der genaue Wert resultiert aus der
Auswertung des am Prandtl-Staurohr gemessenen Differenzdruckes. Es wur-

den folgende Messwerte erhalten:

Tabelle 5-13 Messwerte der Kalibrierung

Lamprechtsonde u [m/s] Prandtl pgy, [mbar] Prandtl u [m/s] | Hitzedraht U[V] | Y=U%a X=u"*
0,83 0,004 0,82165 1,585 3,0195 0,9154
1,03 0,006 1,00631 1,613 3,12713 1,00283

1,6 0,015 1,59111 1,674 3,36812 1,23244
2 0,022 1,92694 1,711 3,51866 1,34335
3 0,05 2,90496 1,78 3,80817 1,6159

3,5 0,072 3,48596 1,818 3,9725 1,75406

4,5 0,121 4,51906 1,868 4,19402 1,97139

5,6 0,18 5,51178 1,917 4,41693 2,15567
6 0,212 5,98169 1,937 4,50958 2,23651
7 0,278 6,84981 1,972 4,67402 2,37714
8 0,368 7,88097 2,008 4,84623 2,53198

9,1 0,47 8,90645 2,041 5,00683 2,67527
10 0,57 9,80829 2,068 5,14017 2,79394
15 1,296 14,7897 2,195 5,7909 3,3611

20,8 2,68 21,2678 2,317 6,45251 3,958

25 4,15 26,4655 2,396 6,90002 4,36723

29 5,681 30,9648 2,453 7,23222 4,68695
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6+ y =1,1221x + 1,9996
R? = 10,9999

U%a
N

u0,45

Abbildung 5-40 Ergebnis der Kalibrierung des Hitzdrahtsensors

Die Umkehrfunktion dieser Kalibriergeraden ergibt damit die Berechnungs-
grundlage fir Stromungsgeschwindigkeiten anhand von Spannungssignalen:

1

2 0,45
0332 -1,996
u=|—">——— L1221 (5.33)

5.8.4.4 Ergebnisse der Stromungsgeschwindigkeitsmessung

An der GPCG wurden in der Betriebsart ,Abluftklappen-Steuerung” auf sechs
Niveaus konstante Volumenstréme eingestellt und mit dem Hitzedrahtsensor
das jeweilige Geschwindigkeitsprofil bestimmt. Aufgrund der turbulenten
Stromungsverhéltnisse sind charakteristische Schwankungen der Geschwin-
digkeitsmesswerte zu registrieren. Da ein kontinuierliches Aufzeichnen der
Spannungsmesswerte in Abhédngigkeit von der Zeit nicht méglich war, wurde
auf jeder Messstufe der Minimal- und Maximalwert des Signals in einem Be-
obachtungszeitraum von einer Minute notiert und der arithmetische Mittel-
wert als Messwert verwendet. Hieraus wurden unter Anwendung der Glei-
chung 5.33 die Strémungsgeschwindigkeiten errechnet”. Die Ubertragung in

eine Graphik erlaubt den Vergleich der so erhaltenen Stromungsprofile:

* Messergebnisse siche Anhang
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Abbildung 5-41 Ubersicht iiber die Stomungsprofile

In Ubereinstimmung mit der Theorie nimmt die Strémungsgeschwindigkeit
vom Wert Null am Rand bis zum Maximalwert in der Mitte des Rohres bei 35
mm zu. Die Messung war nur bis zu einer Héhe von 65 mm tiber der Rohrun-
terseite moglich; aus den verfligbaren Daten ist aber dennoch die Symmetrie
des Strémungsprofils deutlich erkennbar.

In einem zusatzlichen Versuch wurde die Strémungsgeschwindigkeit in der
Rohrmitte in Abhéangigkeit der Einstellung diskreter Sollvolumenstréme am
GPCG gemessen. Folgende Graphik zeigt die Messergebnisse:
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Abbildung 5-42 Hitzdrahtmessung der Stromungsgeschwindigkeit in der Rohrmitte in Abhdngigkeit der VS-Einstellung
am GPCG

Aus dem Korrelationskoeffizienten der statistischen linearen Naherungsfunk-
tion kann geschlossen werden, dass ein linearer Zusammenhang zwischen
dem Sollvolumenstrom am GPCG und der daraus resultierenden Strémungs-
geschwindigkeit in der Rohrmitte besteht.



Messung des Volumenstromes

5.8.5 Bestimmung des Geschwindigkeitsverteilungsgesetzes

Im Folgenden soll eine mathematische Beschreibung der erhaltenen Stro-
mungsprofile in Form einer Funktion u = f(y) ermittelt werden. Ziel ist es,
durch Messung der maximalen Stromungsgeschwindigkeit in der Rohrmitte
auf das gesamte Stromungsprofil schliefSen zu kénnen. Laut Theorie zeigen
turbulente Geschwindigkeitsprofile einen Knick; hier wird die héchste Stro-
mungsgeschwindigkeit gemessen. Im Vergleich zu einem parabolisch verlau-
fenden Geschwindigkeitsprofil einer laminaren Strémung =zeigen turbulente
Stromungsprofile generell einen deutlich abgeflachteren, voélligeren Verlauf.
Turbulenzen wirken demnach weitgehend ausgleichend auf die Geschwindig-
keitsverteilung. Mit wachsender Reynoldszahl wird das Strémungsprofil im-

mer rechteckféormiger.

= = laminar

—turbulent

—— mittlere Strémungsgeschwindigkeit

Stromungsgeschwindigkeit

Wandabstand

Abbildung 5-43 Vergleich laminares mit turbulentem Strémungsprofil

5.8.5.1 Potenzgesetz

Das Geschwindigkeitsverteilungsgesetz flir eine turbulente Strémung in ei-
nem kreisférmigen Rohr kann allgemein nach dem Potenzgesetz formuliert
werden gemaf’o7:

1
U _ | Ry =1 |" (5.34)
u X RRohr

ma:

u Stromungsgeschwindigkeit [m/s]

Unax  Maximale Strémungsgeschwindigkeit [m/s]
Rrone Radius des Rohres [m]

r Abstand Messpunkt von Rohrmitte [m]

n Exponent gemdf3 empirischer Tabelle

Diese einfache Potenzformel stellt eine Naherung dar; sie gilt nicht in unmit-
telbarer Wandnéhel74. Da das Potenzgesetz theoretisch vom Blasiusschen
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Gesetz abgeleitet werden kann, besitzt ersteres ebenfalls nur bis zu Re <
100.000 Gultigkeit171.
Der Exponent n im Geschwindigkeitsverteilungsgesetz wird folgender, empi-

risch gewonnener Graphik entnommen!75:

/

X

| o

3,5 4 4,5 5 55 6 6,5 7
lg(Re)

Abbildung 5-44 Der Exponent n im Potenzgesetz
Um den Exponenten n direkt berechnen zu koénnen, ist eine exponentielle

Regression durchgeflihrt worden. Hieraus resultiert folgende Berechnungs-
formel far n:

n=23,2045. "% 77eRe) (5.35)

Je grofler die Reynoldszahl ist, desto kleiner wird der Exponent !/, im Po-

tenzgesetz. Aus dem Vergleich mit den Funktionsgraphen der Kurvenschar
y =4/x wird ersichtlich, dass aus zunehmenden Reynoldszahlen ein immer

rechteckférmigerer Verlauf des Stromungsprofils resultiert.

Fiir das Beispiel der Maximaldurchstrémung des GPCG soll im Folgenden das
Potenzgesetz angewendet werden. Nachfolgende Messwerte werden der Be-
rechnung zugrunde gelegt:

Upar = 12,564 m/s
p =101.325 Pa

v =23°C
o =45%
n  =18510°Pa-s

Aus der daraus resultierenden Dichte der feuchten Luft von p = 1,186 kg/m?
ergibt sich die Reynoldszahl zu:

_u-p-L 12,564m/s-1186kg/m*-0,07m

Re —~
n 18,5-10” Pa-s
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Re = 56381

Mit Gleichung 5.35 wird damit der Exponent n berechnet zu:
n=3,2045."7MECE = 7 384

Nachstehende Abbildung zeigt das Ergebnis dieser Berechnung:

Stromungsgeschwindigkeit [m/s]
o
Abweichung vom MeRwert [%]

n a X MeRwert u 110
A —— Berechnung Potenzgesetz u
a
€ A Abweichung Potenzgesetz [%
29 p 9 gesetz [%] 5
'y
0 ‘ ‘ : ‘ ‘ ‘ — 20
0 5 10 15 20 25 30 35

Abstand von der Rohrunterseite [mm]

Abbildung 5-45 Potenzgesetz fiir maximale Durchstrémung des GPCG n = 7,384

Es wird deutlich, dass die Abweichung der mittels Potenzgesetz ermittelten Wer-
te von den Messwerten zur Rohrwand hin unvertretbar grofs wird.

Eine Verbesserung der Genauigkeit des Potenzgesetzes ist mit einer statisti-
schen Kurvenanpassung moglich. Mit Hilfe geeigneter Statistiksoftware (SAS
8.01) kann der Exponent n durch eine Minimierung der Summe der Fehler-
quadrate optimiert werden”. Da die Messung der Maximalgeschwindigkeit in
der Rohrmitte fehlerbehaftet ist, kann auch dieser Wert statistisch aus der
Anpassung des Kurvenzuges ermittelt werden. Hierdurch sind folgende Werte

ermittelt worden:
n = 10,323 und Uumax = 12,627 m/s

Folgende Graphik zeigt die Ergebnisse der verschiedenen Berechnungen der
Geschwindigkeitsverteilung im Vergleich:

* siehe Programmlisting im Anhang
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Strémungsgeschwindigkeit [m/s]
Abweichung vom MeRwert [%]

4+ AAAAAAAAA S 4 X MeRwert u
Al —— Berechnung Potenzgesetz u +-10
——u berechnet mit n=10,323 und umax=12,627
T g A Abweichung Potenzgesetz [%] +-15
fAjz\ ® Abweichung fiir n=10,323 [%]

t t —ttt————t———————+% -20
0 5 10 15 20 25 30 35
Abstand von der Rohrunterseite [mm]

Abbildung 5-46 Potenzgesetz fiir maximale Durchstrémung des GPCG

Mit den statistisch angendherten Werten flir n und Umax lasst sich das Stro-
mungsprofil zufriedenstellend mit Hilfe des Potenzgesetzes berechnen.

5.8.5.2 Berechnung der mittleren Stromungsgeschwindigkeit

Wahrend bei der laminaren Durchstrémung eines Rohres der volumetrische
Mittelwert der Stromungsgeschwindigkeit genau der Halfte der maximalen
Stromungsgeschwindigkeit entspricht, kann diese Beziehung nicht far turbu-
lente Verhéltnisse gelten, da sich hier bekanntlich das Strémungsprofil mit
der Reynoldszahl dndert. Aus dem Potenzgesetz kann eine Berechnungsfor-
mel abgeleitet werden, die es erlaubt, nach experimenteller Bestimmung der
maximalen Stromungsgeschwindigkeit auf die rdumliche mittlere Stro-

mungsgeschwindigkeit i zu schliefSen!76:

u 2-n?
u (n+1)-(2n+1)

max

(5.36)

0 Mittlere rdaumliche Stromungsgeschwindigkeit [m/s]
Unax  Maximale Stromungsgeschwindigkeit [m/s]
n  Exponent gemdf; empirischer Tabelle

Die nachfolgende Tabelle zeigt die entsprechenden Werte fir die hydraulisch
glatte Rohrstromung!7!

Tabelle 5-14 Mittlere Stromungsgeschwindigkeiten fiir hydraulisch glatte Rohrstromung

n 4 5 6 7 8 9 10 Lami-
nar

2-104 105  3,5-105 1096 < 2320

nur bei hydraulisch
rauhen Rohren

— | 0,712 0,757 0,792 0,817 0,837 0,853 0,866 0,5
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u
Fur den praktischen Bereich gilt: —— =0,84%/4%

max

Die folgende Graphik verdeutlicht den Zusammenhang zwischen Reynolds-
zahl und mittlerer Strémungsgeschwindigkeit. Die Berechnung erfolgte durch
Kombination von Gleichung 5.35 mit 5.36:

0,88

0,87

0,86

0,85

0,84

u 0,83

0,82

0,81

0,8

0,79

3,6 4 44 48 52 56 6 6.4
Ig(Re)

Abbildung 5-47 Verhdltnis mittlerer rdumlicher zu maximaler Stromungsgeschwindigkeit bei turbulenter Rohrstromung

Far die maximale Forderleistung des GPCG resultiert damit die mittlere

Stromungsgeschwindigkeit zu:

. 27,3842
(7,384 +1)-(2-7,384+1)

u=12,564m/s =10,364m/s

5.8.5.3 Universelle Geschwindigkeitsverteilung nach Reichardt

Um Stromungsprofile genauer als mit dem Potenzgesetz beschreiben zu koén-
nen, ist eine dimensionslose Beschreibung des Sachverhalts der turbulenten
Durchstrémung eines geraden Rohres unternommen worden. Ausgangspunkt
hierfir ist die Unterteilung jedes Geschwindigkeitsprofils einer turbulenten
Rohrstromung in drei Segmente, die abschnittsweise beschrieben werden:
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Wandabstand y
A

Freie Turbulenz

Laminare Unterschicht

=
y ot

Stromungsgeschwindigkeit u

Abbildung 5-48 Unterteilung des Geschwindigkeitsprofils einer turbulenten Rohrstromung

Bei der turbulenten Strémung entlang einer Wand wird die Turbulenzbewe-
gung durch die Wand behindert. Infolgedessen verschwinden auch die fir die
Turbulenz charakteristischen Schwankungsgeschwindigkeiten bei Ann&he-
rung an die Wand. Unmittelbar an der Wand (y = 0) haftet die Flussigkeits-
schicht fest. In einer diinnen Schicht bildet sich eine laminare Strémung aus
(die sogenannte laminare Unterschicht); hier wirken ausschliefSlich molekula-
re Viskositatskrafte. Die lokale, flichenbezogene Wandreibungskraft, die ein
Fluid auf die Wand austibt, wird als Wandschubspannung ty bezeichnet und
tiber den Newtonschen Reibungsansatz definiert!77. :

du
T, =N [—j (5.37)
w

Tw Wandschubspannung [N/m?]
n Dynamische Viskositdt [Pa-s]
du ,
d_ Geschwindigkeitsgradient an der Wand [s™]
Y Jw

Zur Vereinfachung der Schreibweise wird aus der Wandschubspannung ty

der Begriff der Wandschubspannungsgeschwindigkeit u. abgeleitet:

u = | (5.38)
p

u, Wandschubspannungsgeschwindigkeit [m/s]

* Da eine laminare Grenzschicht einen sehr viel kleineren Geschwindigkeitsgradienten an
der Wand besitzt, weist sie im Vergleich zur turbulenten eine deutlich reduzierte Wand-
reibung auf
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Die Wandschubspannungsgeschwindigkeit ist eine charakteristische Grofse
wandnaher Strémungen und wird vielfaltig zur Beschreibung der Ahnlichkeit
von Grenzschichten verwendet. Der Quotient aus Stromungsgeschwindigkeit
und Wandschubspannungsgeschwindigkeit liefert die dimensionslose Stro-
mungsgeschwindigkeit u*:

u =2 (5.39)

y = (5.40)

Jede turbulente Geschwindigkeitsverteilung lasst sich nun als Funktion der
dimensionslosen Stromungsgeschwindigkeit in Abhéngigkeit des dimensions-

losen Wandabstandes beschreiben:

u = f(") (5.41)

Fur die Bestimmung dieses universellen funktionellen Zusammenhangs ist
zunéchst eine rdumliche Unterteilung eines turbulenten Strémungsprofils in

folgende drei Intervalle erforderlich:

Tabelle 5-15 Einteilung turbulenter Stromungsprofile

Dimensionslo-
ser Bezeichnung Charakteristik
Wandabstand y*
0.5 Viskose, laminare Turbulente Diffusion
- Unterschicht vernachléssigbar
5..30 Ubergangsgebiet
> 30 Wandturbulenz Molekulare" Dl.f fusion
vernachléssigbar

Fiar die viskose Unterschicht gilt unter der Annahme einer konstanten
Schubspannung ein linearer Zusammenhang zwischen dem dimensionslosen
Wandabstand und der dimensionslosen Stromungsgeschwindigkeit. Dies
lasst sich durch direkte Integration von Gleichung 5.14 Uber den Wandab-
stand y zeigen.

+

ut=y" firy <5 (5.42)

Mit Hilfe einfacher Turbulenzhypothesen gelang es PRANDTL, eine Beziehung
fir den wandnahen Turbulenzbereich abzuleiten, das sogenannte ,logarithmi-
sche Wandgesetz“178:
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u’ zl-ln)f +C firy" > 30 (5.43)
K

K von Karman-Konstante [-]
C Integrationskonstante [-]

Nach Messungen von NIKURADSE betragt « = 0,40 und C = 5,5.
Mit dem Ubergang zum dekadischen Logarithmus resultiert daraus die Glei-

chung:

u"=5,75- 1g(y*)+ 5,5 firy" > 30 (5.44)

Durch Messungen von NIKURADSE und REICHARDT ist auch der Uber-
gangsbereich 5 < y* < 30 intensiv untersucht worden. REICHARDT ist es ge-
lungen, eine Funktion zu entwickeln, die den funktionellen Zusammenhang

zwischen y* und u* in allen drei Schichten beschreibt!79 *:

I .
u+=Kl'1n(1+K'y+)+7,8- l—e 1 —f_l-e*””y (5.45)

Die folgende Graphik zeigt den Kurvenverlauf der beiden abschnittsweise
definierten sowie den der universellen Geschwindigkeitsverteilungsfunktion.

Die zwei Pfeile markieren die Grenzen des Definitionsintervalls.

25 7/
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/ = ==Laminar
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Abbildung 5-49 Universelle Geschwindigkeitsfunktionen

In der Literatur findet sich haufiger eine halblogarithmische Darstellung der
drei Funktionen, bei welcher der dimensionslose Abstand y* logarithmiert

wird:

* Das Reichardt-Gesetz gilt auch in der freien Atmosphdire oft bis in Hohen von einigen
Hunderten von Metern
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Abbildung 5-50 Universelle Geschwindigkeitsfunktionen in halblogarithmischer Darstellung

Um die allgemeine Form der dimensionslosen Darstellung auf das jeweilige
Messproblem anwenden zu kénnen, muss in den Bestimmungsgleichungen
fur y* und u* der Ausdruck der Wandschubspannungsgeschwindigkeit u,
durch eine rechnerisch unmittelbar zugingige Grofie ersetzt werden. Dies
gelingt mit der Rohrreibungszahl { durch Anwendung der allgemeinen Glei-
chung 5.184.19 und Einsetzen in Gleichung 4.38:

. ._2
r, =P o 7
8 p
U =ii- % (5.46)

Mit dem so direkt bestimmbaren Wert der Wandschubspannungs-
geschwindigkeit u. folgt fir den dimensionslosen Wandabstand und die di-
mensionslose Stromungsgeschwindigkeit:

Yy ===y (5.47)

O (5.48)
u \¢ ‘
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Im Folgenden wird am Beispiel des maximalen Volumenstromes des GPCG das
gemessene Stromungsprofil in eine dimensionslose Darstellung tiberfiihrt und
mit dem Kurvenverlauf des Reichardt-Gesetzes verglichen.

Messwerte: Berechnete Grifsen:

Upar = 12,564 m/s p = 1,186 kg/m?

p=101325 Pa v=1569 10" m¥s (gem. Gleichung 5.1)
v=23°C Re = 56381

p=45% n=7384 (gem. Gleichung 5.27)
n=18510°Pa-s =10,364 m/s (gem. Gleichung 5.28)

Fiir das PVC-Rohr wird eine dquivalente Sandkornrauhigkeit von ks = 0,0015
mm angenommen. Durch Einsetzen der Zahlenwerte in Gleichung 5.20 wird
ersichtlich, dass ein hydraulisch glattes Rohr vorliegt:

Re-% - 56381-0’001ﬂ ~1,208 < 65

Omm

Die Rohrreibungszahl { wird folglich mit dem Blasius’'schen Gesetz (5.21) be-
rechnet:

03164

¢ = 4/56381

Mit den so erhaltenen Werten fiir { sowie v und ii kénnen die erhaltenen Mess-
werte unmittelbar in eine dimensionslose Darstellung tiberftihrt werden:

=0,0205

Gem. Gleichung 5.39:

LT 10364 m/s 00205 ]
_u g o oy =33437m-
YN Y T 560100 me s N 8 "oy

Gem. Gleichung 5.40:

L1 [8 1 8
u =—-|—-u

7 \C " 10364m/s \0,0205

-u=1906m/s-u

Die Dicke der laminaren Unterschicht kann aus Gleichung 5.39 berechnet wer-
den:

5>y =33437Tm -y
y<0,15mm
Die folgende Graphik zeigt den Vergleich zwischen den zu dimensionslosen

Gréfsen transformierten Messwerten des Versuchs maximaler Durchstrémung
des GPCG und den nach dem Reichardtschen Gesetz zu erwartenden Werten:
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Abbildung 5-51 Dimensionslose Darstellung der Messwerte maximaler Volumenstrom am GPCG in halblogarithmischer
Auftragung

Der halblogarithmischen Darstellung kann entnommen werden, dass die ge-
messenen Werte immer grofSer sind als die nach dem Reichardtschen Gesetz

zu erwartenden. Die Abweichung nimmt zur Rohrwand hin betréchtlich zu:
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Abbildung 5-52 Dimensionslose Darstellung der Messwerte maximaler Volumenstrom am GPCG

Die lineare Darstellung zeigt, dass beide Kurven die gleiche Qualitat aufwei-
sen. Das Reichardtsche Gesetz ergibt immer zu niedrige Werte der Stro-
mungsgeschwindigkeit; die Abweichung nimmt mit der Anndherung an die

Rohrwand hin zu.

5.8.5.4 Statistische Niherungsfunktion
Eine weitere Moglichkeit, die Geschwindigkeitsverteilung zu beschreiben,
besteht darin, eine statistische Naherungsfunktion zu ermitteln. Im Unter-
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schied zu den vorangegangenen Methoden basiert diese Ndherungsfunktion
nicht auf einem physikalisch begriindeten und damit theoretisch ableitbaren
Zusammenhang, sondern resuliert allein aus der Forderung nach Minimie-
rung der Abweichungen der Messwerte von der Naherung. Fur die Stro-
mungsprofile erscheinen eine potenzielle sowie eine logarithmische Funktion

am probatesten:

u=A4-y° (5.49)

u=A-In(y)+B (5.50)

u  Stromungsgeschwindigkeit [m/s]

y Wandabstand [m]

A Konstante, statistisch zu bestimmen
B Konstante, statistisch zu bestimmen

Die Ermittlung der Konstanten A und B wird fir beide Funktionstypen flr die
sechs aufgenommenen Strémungsprofile in Microsoft® EXCEL 2000 durchge-
fahrt. Dieses Tabellenkalkulationsprogramm bestimmt die Konstanten A und
B entsprechend der Forderung:

! n 2

min = Z (uMe/Jw)ei‘t - uNdherung )
i=1
Um ein spateres Rechnen mit diesen statistischen Ndherungsfunktionen zu
erleichtern, wird der Mafdstab des Wandabstandes von der Einheit mm auf m
Ubertragen. In der folgenden Darstellung sind die Ergebnisse fiir die maxima-
le Durchstromung des GPCG dargestellt:

14

: e &
12 + X
10 ~
8 : Potenzielle Néherung:
] y = 17,521x°%74
R?=0,9909

X MeRwert u
—— Logarithmisch (MeRwert u)

Strémungsgeschwindigkeit [m/s]

Logarithmische N&herung:

Pl e
] Potenziell (MeRwert u) y = 0,9683Ln(x) + 15,677
] R®=0,9882

2 :,

0 1 T T T T + T T T T + T T T T + T T T T + T T T T + T T T T + T T T T |
0 0,005 0,01 0,015 0,02 0,025 0,03 0,035

Wandabstand [m]

Abbildung 5-53 Maximale Durchstrémung des GPCG mit 171 m*h

Anhand des Korrelationskoeffizienten R? wird entschieden, welche der beiden
Funktion 5.49 oder 5.50 geeigneter ist. Die folgende Tabelle zeigt die Ergeb-

nisse:
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Tabelle 5-16 Koeffizienten der statistischen Niherungsfunktionen (Fettdruck = bessere Niherungsfunktion)

Potenzielle Funktion (4.50 Logarithmische Funktion (4.51)
VS-Stufe A B R? A B R?

19 3,7968 0,2689 0,8767 0,1766 1,8905 | 0,8916
50 8,7637 0,2091 0,9457 0,4342 5,2617 | 0,9858
71 10,151 0,1599 0,9306 0,607 7,6431 0,9873
94 12,301 0,1391 0,9373 0,7314 | 9,8452 | 0,9867
116 14,714 0,1327 0,9575 0,8737 12,004 | 0,9901
171 17,521 0,0974 | 0,9909 0,9683 15,677 0,9882

5.8.5.5 Vergleich der gemessenen Stromungsprofile mit den Resultaten der Be-
rechnungen

Fuar die Berechnung des Volumenstromes anhand eines Stromungsprofils ist
es entscheidend, dasjenige Geschwindigkeitsverteilungsgesetz auszuwéahlen,
welches die hochste Richtigkeit (und damit die geringste Abweichung vom
wahren Wert!80) aufweist. Zu diesem Zweck werden fur die sechs gemessenen
Stromungszustinde des GPCG die Geschwindigkeitsverteilungen mit dem
Potenzgesetz, dem Ansatz nach Reichardt sowie den beiden statistischen Na-
herungen ermittelt. Die so erhaltenen Kurven werden mit den Messwerten
durch Berechnung der Summe der Abweichungsquadrate verglichen und

damit fur jeden Stromungszustand die geeignetste Funktion bestimmt.

Alle folgenden Berechnungen basieren auf nachstehenden Zahlenwerten:

p=101325 Pa n=18,5-10°%Pa s
v=23°C p=1,186 kg/m?
0=45%

Re wird flir die jeweilige Abluftklappenstellung mit umax berechnet
n wird gem. Gleichung 5.35 berechnet

i wird anhand Gleichung 5.36 berechnet

€ wird nach Blasius mit Gleichung 5.20 berechnet

Tabelle 5-17 Ergebnisse der Berechnungen der Stromungsprofile

VS laut GPCG [m®/h] | Umax[m/s] Re n i [m/s] 4
19 1,259 5652 0,19 1,0036 0,03648
50 3,733 16753 | 6,73 3,0257 0,02781
71 5,411 24283 | 6,92 4,4100 0,02534
94 7,193 32279 | 7,08 5,8864 0,02360
116 8,877 39835 | 7,19 7,2864 0,02239
171 12,565 56386 | 7,38 10,3645 | 0,02053

Die ausfiuhrlichen Ergebnisse dieser Berechnungen finden sich im Anhang.
Aus der Gegenuberstellung der Summe der Abweichungsquadrate fiir die vier
verschiedenen Geschwindigkeitsverteilungsgesetze wird deutlich, dass die
exakteste Beschreibung der Strémungsverhaltnisse mit der statistischen Na-
herung in Form eines logarithmischen bzw. potenziellen Zusammenhanges

realisiert werden kann.
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5.8.6 Bestimmung des Volumenstromes aus Geschwindigkeits-
verteilung und Leitungsquerschnitt

Fur die nachfolgenden Berechnungen wird folgende Nomenklatur verwendet:

Kreisringbreite
iable

S Wand: u=0

Abbildung 5-54 Nomenklatur

Da die Stromungsgeschwindigkeit in jedem Punkt mit gleichem Abstand zur
Rohrwand identisch ist, gilt mit Gleichung 2.32 fir den durch einen schma-

len Kreisring stromenden Teilvolumenstrom:

dV =dA-u

Mit der inkrementellen Flache dA des Kreisrings geméfs:
dA =2nrdr

kann der betreffende inkrementelle Volumenstrom berechnet werden zu:
dV =2nr-dr-u

Der gesamte durch das Rohr strémende Volumenstrom ergibt sich durch

Integration aller Teilvolumenstréome gemafs:

VszV:2n.Tu-r-dr (5.51)
0

Die Berechnung dieses Integrals erfolgt sowohl numerisch mittels Trapezregel
anhand der diskreten Messwerte als auch durch Integration der verschiede-

nen Ndherungsfunktionen”.

* Siehe Anhang
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5.8.7 Umsetzung der Ergebnisse in die Kalibrierung des Flligelrad-
anemometers

Far die Kalibrierung des Fligelradanemometers wird flir jeden gemessenen
Strémungszustand diejenige Volumenstromberechnung verwendet, bei wel-
cher im Geschwindigkeitsverteilungsgesetz die Summe der Abweichungs-
quadrate am kleinsten ist. Die Ergebnisse der numerischen Integration sind
in der nachfolgenden Zusammenstellung lediglich als Referenzwerte mit auf-

gefuhrt.

Tabelle 5-18 Vergleich der Ergebnisse ( beste Niherung jeweils in Fettdruck)

VS laut GPCG [m?/h] 19 50 71 94 116 171
Numerischer Integration ‘ 14,388 43929 64,872 87,079 107,641 152,111
Potenzielle Naherung 14,835 45,102 65,686 87,750 108,169 152,168
Logarithmische Néherung ‘ 14,319 43,708 65,083 87,229 107,572 152,99
Potenzgesetz 13,904 41919 61,098 81,553 100,949 143,594
Reichardt ‘ 12,693 40,644 59,696 79,925 99,021 140,749

Aus der vorangegangenen Darstellung wird ersichtlich, dass die Kalibrierung
des Flugelradanemometers nicht mit einem linearen Korrekturfaktor moglich
ist. Vielmehr wird fir jeden der sechs gemessenen Strémungszustande ein

eigener Korrekturfaktor:

k’ — -VKalibrierwert (5 52)
VGPCG —Anzeige

errechnet.

Tabelle 5-19 Korrekturfaktoren fiir die Volumenstromanzeige

VS laut GPCG [m?*h] 19 50 71 94 116 171
VS Kalibrierwert [m*h] | 14,319 43,708 65,083 87,229 107,572 152,168
Korrekturfaktor 0,7536 0,8741 09166 0,9279 0,9273  0,8898

Durch eine nichtlineare Regression wird damit eine Kalibrierfunktion:

k'= f(VGPCG—Anzeige) (5.53)

ermittelt. Die Berechnung wird in Microsoft® EXCEL 2000 implementiert und

fihrt zu folgendem Resultat:
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Abbildung 5-55 Kalibrierfunktion Fliigelradanemometer

Fur die Kalibrierung des Fltigelradanemometers wird daher folgende Funkti-
on verwendet:

X = I)GPCG—Anzeige'
(5.54)
k'=-2-10""-x*+2-107-x=7-107 - x* +0,0077 - x + 0,6289

Die Umrechnung der ,falschen“ Volumenstrommesswerte auf die ,wahren“
Werte ist erst in der Messwerterfassung moglich, da der Messwertumformer
des Flugelradanemometers lediglich eine unzureichende lineare Kalibrierung
zulasst.

Die Beobachtung, dass der Sensor tendenziell zu hohe Messwerte liefert,
steht in Ubereinstimmung mit der Tatsache, dass in turbulenten Strémungs-
feldern ungedampfte Fligelradanemometer durch die auftretenden Quer-
strémungen zusétzliche Beschleunigungen erhalten.

5.9 BESTIMMUNG DES PRESSLUFT-VOLUMEN-
STROMES DER SPRUHDUSE

Die zur Zerstaubung der Spruhfltissigkeit erforderliche Luftmenge muss far
die Massenbilanzierung quantifiziert werden. Absicht ist es, den Pressluftvo-
lumenstrom durch das Flugelradanemometer des GPCG messen zu lassen.
Zu diesem Zweck wird der Ansaugstutzen des GPCG zunachst mit Klebeband
luftdicht verschlossen. In die Klebebandflédche wird eine Offnung mit der Gré-
Re der Spitze der Sprihduse geschnitten. Die Dlise wird mit einem Stativ so
vor dieser Offnung fixiert, dass sdmtliche Pressluft in die leere Maschine ge-
pumpt wird. Um ein Ansaugen von Falschluft durch den Anschluss der
Spruhduse far die Spruhfltissigkeit zu unterbinden, wird dieser Stutzen e-
benfalls zugeklebt. Durch diesen Versuchsaufbau ist gewéhrleistet, dass die
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Pressluft quantitativ durch den GPCG gepumpt und gemessen wird. Sollte im
Verlauf eines Granulationsprozesses das Ansaugverhalten der Raumluft
durch den Pressluftvolumenstrom beeinflusst werden, so wlirde dies unzwei-
felhaft durch das Fltigelradanemometer detektiert werden.

Bei der Aufzeichnung der Volumenstrommesswerte zeigt sich eine deutliche
Abhéangigkeit der Messwerte von der Justierung der Sprtihdtise. Da offen-
sichtlich bei diesem Versuchsaufbau die Einlaufstrecke zu kurz ist, wird der
Ansaugstutzen des GPCG um ein 1,40 m langes Rohr verldngert, dessen En-
de wiederum mit Klebeband verschlossen wird und eine passende Offnung

fur die Spruhdtse aufweist.

PreBluftversorgung
der Spriihdiise

S;’A\L]hdi]se ‘ J%

Einlaufstrecke

Abbildung 5-56 Versuchsaufbau zur Messung des Pressluft-Volumenstromes

Bei der so durchgefiihrten Bestimmung des Pressluftvolumenstromes ist kein
Einflufd der Justierung der Spriithdlise mehr zu registieren.

Die Pressluft der Hausanlage wird in einem Lufttrockner des Typs DK 2750 V
(Firma SCHNEIDER Druckluft, Reutlingen, Deutschland) durch Abktihlung
der Luft bei 6 bar auf 3 °C konditioniert. Diesem Drucktaupunkt entspricht
ein theoretischer Restfeuchtegehalt von 0,801 g/kg. Die experimentelle Uber-
prafung mit dem Frischluftfeuchtesensor liefert folgende Messwerte:

Temperatur..................... :Tp=292,15K
Relative Luftfeuchtigkeit..: ¢, = 6 %
Absolute Feuchte............ typ=0,81349 g/kg
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Eine Messung des Pressluftvolumenstromes ist bei der vorliegenden Instru-
mentierung nur bei einem Spruhluftdruck grofier als 1,4 bar moglich; bei
kleineren Stromungsgeschwindigkeiten reagiert der Fltuigelradsensor nicht.
Samtliche Versuche am GPCG werden mit der Luftklappenstellung 4,5 der
Zweistoffdiise durchgefiihrt. Wie das nachstehende Diagramm zeigt, besteht
eine sehr gute lineare Korrelation zwischen dem Sprihluftdruck und dem

daraus resultierenden Pressluftvolumenstrom:

7,,
6+ Naherungsfunktion:
1 y =1,519975x X
1 R? = 0,986556
i X
5,,
g |
24; X
E 4
o 4
7 4
& A X
€3+
2 4
S X
2:,
1:
o T S S
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4 4,5

Spriihluftdruck [bar]

Abbildung 5-57 Pressluftverbrauch der Spriihdiise

Da der Zusammenhang zwischen Spruhluftdruck und Pressluftvolumenstrom
eine Ursprungsgerade ist, konnen die Werte fiir ps < 1,4 bar problemlos ext-
rapoliert werden. Die gemessenen Daten stehen in guter Ubereinstimmung
mit den Herstellerangaben!8l. Der Pressluftvolumenstrom wird fir Spriuhluft-
drucke tber 1,3 bar wie folgt berechnet:

V., =1519975-p. (5.55)

Va dd Pressluftvolumenstrom [m/h]

5.10 BESTIMMUNG DER GRORENVERTEILUNG DER
SPRUHFLUSSIGKEITSTROPFEN

In der Literatur finden sich keine Untersuchungen mit der im GPCG einge-
bauten Zweistoffdlise, weshalb die Bestimmung der TropfengrofSenverteilung
experimentell realisiert wird. Die entsprechende Messung kann in Vorversu-
chen aufierhalb des GPCG durchgefiihrt werden, da davon ausgegangen
wird, dass die Bildung der Bindemitteltropfen in entscheidender Weise nur
von den Bedingungen an der Sprihduse, nicht aber vom umgebenden Medi-
um beeinflusst wird. Da sich die Brechungsindices von Luft und Spruhflis-
sigkeit signifikant voneinander unterscheiden, ist die Bestimmung der
Spruhtropfengréfie mit der Laserdiffraktometrie moglich!82. 183, 115, Hierzu
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wird die Messanordnung so gewéhlt, dass die Sprihdise des GPCG im Ab-
stand von 15 cm mittig oberhalb des Laserstrahles fixiert ist. Diese Distanz
entspricht dem durchschnittlichen Abstand von Sprihdtse und Wirbelbett
wahrend eines Granulationsprozesses. Es wird die Sammellinse mit der
Brennweite 100 mm verwendet. Im ,Spriihtest“-Betrieb des GPCG wird der
resultierende Sprihkegel fir zwei Minuten der oben beschriebenen Messung
unterzogen. Mit diesem Versuchsaufbau erfolgt eine integrale Erfassung der
Tropfengrofie des gesamten Spruhkegels.

Die Durchmesser der bei einer Zerstdubung mit einer Zweistoffdlise resultie-
renden Tropfen hidngen von der Dichte, Viskositdt und Oberflichenspannung
der zu dispergierenden Fliissigkeit, der Sprithrate § sowie dem Spriihluft-
druck ps ab. Da zu sadmtlichen Granulationsversuchen dieser Arbeit stan-
dardméfdig eine 5 % (m/V) PVP-Granulierflissigkeit verwendet wird, sieht das
Versuchsdesign nur die Variation der Parameter Sprihrate und Sprihluft-
druck vor. Es wird ein 32-Versuchsdesign gewahlt, bei welchem die
EinfluRgrofle ps die Werte 1, 2 und 3 bar und § die Werte 12, 24 und 36
g/min annimmt. Die folgende Abbildung zeigt die Summenverteilungen der
Spruhtropfengréfien fur den Spriuhluftdruck 3 bar:

100
90 +

80 +

12 g/min

\

70 +

\ 36 g/min
o \
24 g/mi
501 g/min

40 1

Verteilungssumme Q3,i

30 +

20 +

t t t t t t t t t {
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
TropfengroéBe [um]

Abbildung 5-58 Verteilungssummen der Spriihtropfengrofien bei einem Spriihluftdruck von 3 bar

Diese Versuchsergebnisse belegen, dass kleinere Sprihraten bei gleichem
Spruhluftdruck zu feineren Dispergierungen fihren. Als charakteristische
Spruhtropfengréfie wird der Medianwert D[v; 0,5] definiert: Hierunter ver-
steht man den Partikeldurchmesser, bei welchem die Verteilungssummen-
kurve den Wert 50 % annimmt. Der DJv; 0,5]-Wert teilt also die
Partikelgrofienverteilung in zwei gleiche Halften und wird daher auch nicht

von Extremwerten der Verteilung beeinflusst”.

* Der Modalwert bezeichnet diejenige PartikelgrifSe, die in der Verteilung am hdufigsten
vorkommt; er korrespondiert folglich mit dem absoluten Maximum der Verteilungsdichte-
funktion
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Tabelle 5-20 Medianwerte der Spriihtropfengrofien

D[v; 0,5] in pym 12 g/min 24 g/min 36 g/min

1 bar | 55,38 58,73 60,93
2 bar . 38,22 41,30 47,34
3 bar | 28,00 31,82 35,02

Mit der Response-surface-Technik wird unter Zuhilfenahme der SAS-Software

ein Polynom zweiten Grades ermittelt, mit dem die Berechnung der mittleren
Spriuhtropfengréfie moéglich wird:

D[v,0.5]= 4, + A ps + A, pg° + A,S + A,S* + A peS + A, ps’S + A,pS* + A, p°S? (5.56)

Dimensionslose Koeffizienten
D[v, 0.5] Medianwert der Partikelgrofse [um]

Ay 61,91

Ps Spriihlufidruck [bar] A -10,155

S’ Spriihrate [g/min] A, -0,875
Aj 2,00347222
Ay -0,04494213
As -2,10270833
Ag 0,52215278
A, 0,05428819
Ag -0,01333912

Median Sprilhtropfengrb&e [pum]

Abbildung 5-59 Response Surface des Medianwertes der mittleren Spriihtropfengriofie R? = 0,9989

Erwartungsgeméafs fihrt eine Erhohung des Spruhluftdrucks zu einer sehr
viel feineren Dispergierung der Bindemittelldsung; die Sprihtropfengrofie
nimmt also ab. Eine Anhebung der Spruhrate bei konstantem Spruhluft-
druck fuhrt zu geringfligig grofer werdenen Sprihtropfen. Wie Abbildung 5-
59 verdeutlicht ist es mit der berechneten Response Surface moéglich, bei vor-
gegebenen Spruhbedingungen sehr prazise die zu erwartende mittlere Spriih-
tropfengrofie zu berechnen.
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5.11 TROCKNUNGSVERSUCHE

Gema&fs des in der Arbeitshypothese vorgestellten Versuchsplans gilt es, in
einem ersten Arbeitsabschnitt den GPCG leer zu betreiben, um das Schwan-
ken der Sensormesswerte unter konstanten Bedingungen zu quantifizieren.
Nur unter der Voraussetzung konstanter Basislinien ist spater eine Massen-
bilanzierung moglich.

5.11.1 Leertestung der Anlage

Die Spruhdtse wird ausgebaut und deren Aufnahme mit einem Blindstopfen
verschlossen. Die Anlage wird bei automatischer Regelung des Volumen-
stroms auf den Standardwert 75 m®/h zunachst mit ausgeschalteter Heizung
fir mindestens 1,5 h gefahren. Im nachsten Versuchsschritt wird der Zuluft-
temperatur-Sollwert auf den Standard von 50 °C eingestellt und der GPCG
mindestens 1,5 h thermisch &quilibriert. Ein weiterer Versuch wird mit der

maximalen Zulufttemperatur von 80 °C unternommen.

5.11.2 Einspriihen von Wasser

Das Ziel dieser Versuchsreihe besteht darin, zum einen das Ansprechverhal-
ten der Feuchtesensorik zu quantifizieren sowie zum anderen die Anwend-
barkeit des Parameters ,kritische Spriithrate“ msp, kit zu Uberprifen. Zu die-
sem Zweck wird die Spriithrate derart variiert, dass sie zuerst deutlich unter-
halb, dann genau beim Wert von msp, it Und danach offensichtlich tiberhalb
liegt. Wahrend dieser Versuche wird durch das Langfenster im Granulierge-
fafS beobachtet, ob sich Wasser an der Gefafiwand niederschléagt. Die Sprih-
duse ist in der oberen Spruhposition fixiert. Das gesamte Rtickhaltefiltersys-
tem wird ausgebaut, um eine Verzogerung des Abluftfeuchtesignals durch
Sorptionsvorgiange des texilen Filtermaterials auszuschliefSen. Es wird demi-
neralisiertes Wasser mit einem konstanten Spruhluftdruck von 3 bar einge-

spruht.

5.11.3 Trocknen von feuchtem Gewebe

Das schlagartige Einbringen einer definierte Wassermasse in den Granulier-
einsatz des GPCG bietet die Moglichkeit, Trocknungsverlaufe isoliert zu be-
trachten und exakt zu quantifizieren. Es bietet sich an, Wasser durch han-
delstibliche Baumwollhandtiicher aufsaugen zu lassen und das feuchte, ge-
wogene Gewebe in den GPCG zu Uberfihren. Aus der Differenzwidgung am
Ende der Trocknung kann genau die abgeflihrte Masse an Wasser bestimmt
werden. Die zugefligte Wassermasse wird hierbei so bemessen, dass sie der
am Ende einer Standardgranulation im Produkt befindlichen Menge ent-
spricht. Ein Befeuchten von Gewebe mit der Spriihvorrichtung des GPCG
scheidet aus, da der Stoff nicht die einem Wirbelbett entsprechende Oberfla-
che aufweist.
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5.11.4 Befeuchten und Trocknen von Silicagel

Das Befeuchten und Trocknen im Verlauf eines Granulationsprozesses soll
zundchst anhand eines einzelnen Stoffes simuliert werden, der dem Granu-
liergefaf5 sehr einfach quantitativ entnommen werden kann, um so in ginze
gewogen werden zu kénnen. Es muss folglich ein frei fliefSfendes Schuttgut
gewahlt werden, das jedoch gleichzeitig eine ausreichend hohe Abriebfestig-
keit aufweist. Diese Vorversuche werden daher mit Silicagel durchgefiihrt. Es
handelt sich hierbei um ein Kieselgel in Form kleiner Kugeln, welche mit ei-
nem Feuchteindikator imprégniert sind. Da sich deren Farbe im wasserfreien
Zustand nach blau verfarbt (daher auch der Name ,Blaugel‘), kann der End-
punkt einer Trocknung bereits visuell erkannt werden. Die Versuchsbedin-
gungen werden hier entsprechend denen des Standardgranulierprozesses
gewahlt: Zulufttemperatur 50 °C sowie Volumenstrom 75 m3/h

5.12 DIE STANDARD-GRANULIERMETHODE

Aufgrund des Ziels der Arbeit, einen WSG-Prozess zu beschreiben, stand die
Entwicklung verschiedener Granulatrezepturen nicht im Vordergrund. Viel-
mehr wurde zu Beginn der Arbeit eine Standard-Rezeptur erarbeitet, die fol-
genden Anforderungen entspricht:

e toxikologisch unbedenklich (wirkstofffrei)

e ceinfach und sicher in der Durchfiithrung

e kurze Prozesszeit

e preiswert in Bezug auf die verwendeten Hilfsstoffe

e tablettierbar (gute Kompressionseigenschaften)

e moglichst unabhangig von Witterungseinfliissen granulierbar

o moglichst geeignet als Basis fir eine spatere Einbindung be-
liebiger Wirkstoffe

Am Ende des Entwicklungsprozesses stand folgende Granuliermethode:

Bindemittellosung

Polyvinylpyrrolidon 90 Kollidon 90 F (BASF) S0g
Aqua purificata 1000 g

In ein auf der Waage Mettler PM 4000 austariertes 250 ml Becherglas wird
das Kollidon 90 F eingewogen. Danach wird ein 1000 ml Becherglas mit
Ruhrfisch auf der selben Waage tariert. In diesem GefafS werden ca. 800 g
frisch abgekochtes demineralisiertes Wasser vorgelegt. Unter Rthren auf dem
Magnetrihrer wird sukzessive das Kollidon 90 F aufgestreut und eingearbei-
tet. Das Wasser wird bis zu Sollmasse ergidnzt und abschliefSend nochmals
durchgertihrt. Es entsteht eine farblose, klare Losung.

Mit der Einstellung ,Sprihtest am GPCG wird der Zuleitungsschlauch bis
zur Spruhduise hin gefillt, so dass nach Beginn des eigentlichen Granulati-

onsprozesses bei Einschalten der Sprihpumpe sofort mit dem Eintrag von
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Bindemittellosung in den Ansatzbehéalter begonnen wird. Die Spruhduse
selbst bleibt zunachst frei von Bindemittelldsung, da anderenfalls wahrend
der einleitenden Mischphase Verstopfungen des Duisenausganges moglich

sind. Das Totvolumen der Sprihduse ist experimentell ermittelt worden.

Primérpartikeln
Lactose Monohydrat Granulac 200 (Meggle) 970 g
Quervernetztes PVP Polyplasdone XL (ISP) 30g

Die beiden Pulver werden in einer auf der Waage Mettler P 2000 N tarierten
Schussel eingewogen und quantitativ in den Ansatzbehéalter des GPCG Uuber-
fuhrt.

Der Granulationsprozess wird in drei Phasen durchgeftihrt:

Phase 1: Aquilibrieren der Anlage und Mischen des Schiittgutes

Zeitansatz 2 x 15 min

Zulufttemperatur 50 °C

Volumenstrom 75 m3/h

Freiblasdruck der Sprihdtse 1,5 bar

Zunéachst Anlage 15 min thermisch aquilibrieren lassen, so dass
stabile Basislinien der Messwerte erreicht werden

Kurze Prozessunterbrechung zum Befiillen der Anlage

e 15 min Aufwarmen und Mischen des Pulvers

Phase 2: Granulation

Zeitansatz 30 min

Zulufttemperatur 50 °C

Volumenstrom 75 m3/h

Sprahpumpenleistung 40 Skalenteile

Sprahluftdruck 1,5 bar

Eventuelle Pulverpartikel-Anheftungen an der Gefafwand mit
leichten Schlédgen eines Gummihammers auf das Granulations-
gefaf} 16sen

Phase 3: Trocknen des Granulates
e Prozessende, sobald der Feuchtegehalt der Abluft das Niveau
von Ende Phase 1 erreicht hat
e Zulufttemperatur 70 °C
e Volumenstrom 75 m3/h

Das entstandene Granulat wird sofort durch ein Sieb der Maschenweite 1000
um gesiebt; der Durchgang wird in Schraubgefafse abgefullt. Das Produkt
wird im folgenden als Standardgranulat bezeichnet.

5.13 PROBENAUFGABE FUR GRANULATE AM
MALVERN PARTICLE SIZER®

Aufgrund der guten Losungseigenschaften der verwendeten Hilfsstoffe mis-
sen nasse Bestimmungsverfahren des Standardgranulats (wie z.B. Nasssie-
bung oder Dispergierungen) ausgeschlossen werden. Die Ermittlung der Par-
tikelgrofSenverteilung am Ende eines Granulationsprozesses kann problemlos
mit einer Siebanalyse durchgefiihrt werden. Um die Anderung der Korngré-
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Renverteilung im Verlauf einer solchen Herstellung zu verfolgen, mussen
wahrend des laufenden Betriebes des GPCG Proben gezogen werden. Ein
Probenzug am GPCG erlaubt die Entnahme von ca. 5 ml Probenvolumen; eine
Siebanalyse ist mit einer solch geringen Menge nicht durchfihrbar. Aus die-
sem Grund ist eine modifizierte Laserstreulichtbestimmung entwickelt wor-
den.

Der Laser-Granulometer ParticleSizer® 2600 erméglicht mit dem Trockenpro-
bengeber PS 64 die Bestimmung der PartikelgrofSsenverteilung eines Schuitt-
gutes nach dessen Dispergierung in stromender Luft. Hierzu wird die Pulver-
probe auf einer Vibrationsrinne aufgebracht. Durch die stufenlose Regelung
der Vibrationsfrequenz sowie der Anderung der Spaltbreite der Rinnenéff-
nung wird der Pulverflufs gesteuert. Das Schiuittgut fallt von der Rinne zu-
nachst auf einen grobmaschigen Drahteinsatz. Der Durchgang durch dieses
Sieb wird danach von einem Luftsog mitgerissen, der durch seitlich eintre-
tende regelbare Druckluft (0,5 bis 4 bar) gebildet wird. Da die Partikeln hier-
bei ein Rohrsystem mit drei rechten Winkeln passieren und nahezu auf
Schallgeschwindigkeit beschleunigt werden, koénnen grofSere Agglomerate
regelrecht aufgerieben werden. Die Austritts6ffnung am Ende des Rohrsys-
tems ist so justiert, dass die im Luftstrom dispergierten Partikeln den Laser-
strahl senkrecht passieren. Ein Metalltrichter, an dem ein Staubsauger ange-
schlossen ist, fAngt die Partikeln schlieflich auf und ermdglicht somit eine

relativ staubfreie Messung.

P
Staubabsaugung wge‘s

Vibrationsrinne

Abbildung 5-60 Trockendispergiereinheit PS64

Wahrend die Forderrate des Pulvers ein unkritischer Betriebsparameter ist184,
wurde in Vorversuchen ermittelt, dass der Pressluftdruck das Versuchser-
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gebnis immens beeinflusst: Je hoher die Stromungsgeschwindigkeit gewahlt
wird, desto starker ist die mechanische Belastung der Partikeln und desto
mehr wird Abrieb von der Oberflaiche bzw. Aufbrechen lockerer Agglomerate
beobachtet. Die folgende Abbildung zeigt die mit dem PS 64 bestimmte mittle-
re Partikelgrofie des selben Schuittgutes (Standardgranulat) in Abhangigkeit

vom verwendeten Pressluftdruck:
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Abbildung 5-61 Einfluf3 des Pressluftdrucks PS64 auf das Messergebnis

Dieses Versuchsergebnis verdeutlicht die Notwendigkeit einer schonenderen
Schitittguteinbringung in die Messstrecke des ParticleSizers. Da es zu Beginn
dieser Arbeit aufier der fir die Messung des Standardgranulates ungeeigne-
ten Nassdispergierung kein alternatives Probenaufgabesystem auf dem Markt
gab, wurde eine eigene Methode entwickelt. Die Probe wird auf eine elektro-
magnetisch betriebene Vibrationsrinne aus poliertem Aluminiumblech mit
der Lange 25 cm und der Breite 2 cm gegeben. Das Ende dieser Rinne wird
10 cm oberhalb des Lasermessstrahls des ParticleSizers justiert. Die Proben-
partikeln werden hierbei allein durch die Schwerkraft beschleunigt.
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Abbildung 5-62 Rinnenbestimmung mit Malvern Particle Sizer® 2600

Im Gegensatz zum PS 64 erfolgt weder Abrieb noch Bruch von Partikeln. Da
das zu vermessende Schuttgut die Messstrecke viel langsamer als bei der
Dispergierung mit Pressluft passiert, ist eine deutlich geringere Probenmenge
von ca. 0,5 g ausreichend. Die Justierung der Vibrationsrinne ist unkritisch.
Da es durch die Vibrationen der Rinne zu einer Trennung des aufgegebenen
Schuttgutes in verschiedene Korngréfsenklassen kommen kann, ist es erfor-
derlich, die Messzeit so zu wéhlen, dass jeweils das gesamte Probenvolumen
erfasst wird. Bei zu kurzer Messdauer werden nur die grofieren Partikeln er-
fasst, da diese die Rinne zuerst verlassen:
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Abbildung 5-63 Trennung des Schiittgutes auf der Vibrationsrinne (Standardgranulat)
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Sofern nicht explizit anders angegeben werden alle Partikelgrofienbestim-
mungen in dieser Arbeit mit dem beschriebenen Versuchsaufbau durchge-
fuhrt. Je mehr die Partikeln von der Kugelform abweichen, desto breiter er-
scheint die mittels LSA bestimmte Partikelgrofenverteilung!s5. Wie die raster-
elektronenmikroskopischen Aufnahmen des Standardgranulats verdeutli-
chen, kénnen die in dieser Arbeit zu vermessenden Partikeln mit guter Ndhe-
rung als sphéarisch angesehen werden. Um die Korngréfienverteilung des
Schiuttgutes im Verlauf der Granulation zu verfolgen, werden mit dem Pro-
benziehen erhaltene feuchte Proben auf Porzellanschéalchen uberfihrt und
sofort im Trockenschrank (Memmert GmbH & Co KG, Schwabach, Deutsch-
land) Gber drei Stunden bei 60 °C getrocknet. Hierdurch werden Sekundéar-
agglomerationen verhindert. Die Proben werden ebenfalls nach der Stan-

dardmethode vermessen.
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6 ERGEBNISSE

6.1 THEORIE DER MASSENBILANZIERUNG

Fur die Berechnung der Massenbilanzierung ist die Kenntnis etlicher Para-
meter notwendig, deren Berechnung im Folgenden dargelegt wird.

6.1.1 Ermittlung der Sattigungsdampfdruckkurve von Wasser

Uber einem Fliissigkeitsspiegel in einem isolierten Gefafs bildet sich nach
Einstellen eines Gleichgewichts ein stoffspezifischer und temperaturabhangi-
ger Dampfdruck aus. Der funktionelle Zusammenhang zwischen Sattigungs-
dampfdruck und Temperatur wird entsprechend der Boltzmann-Verteilung
der kinetischen Energie der Fliissigkeitsmolektile beschrieben!86.187 gemaf:

w

P,=b-e & (6.1)

Sdttigungsdampfdruck [Pa]

Konstante

Molare Verdampfungsenergie [J mol-1]
Universelle Gaskonstante 8,314 J K-1 mol-1
Absolute Temperatur [K]

HRmgT v

Messwerte des Sattigungsdampfdrucks von Wasser kénnen einschlagiger
Literatur entnommen werden!88. Zur Bestimmung der Koeffizienten wird

Gleichung 6.1 zunachst logarithmiert:

w1
InP,=——-—+1nb 6.2
D R T (6.2)

und mit den Wertepaaren InPp(1/T) eine lineare Regression durchgeftihrt.
Aus der so erhaltenen sogenannten Augustusschen Formel lisst sich zu-

sétzlich die molare Verdampfungsenergie ermitteln.
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Regressionsgerade:
y =-5203,2515136499x + 25,5037670204

R? = 0,9998667365

In(PD)
©

6 + + + + + + + + + + + + i
0,0025 0,0026 0,0027 0,0028 0,0029 0,003 0,0031 0,0032 0,0033 0,0034 0,0035 0,0036 0,0037 0,0038

AT K™

Abbildung 6-1 Augustussche Formel

Die Kalibriergerade hat dabei die Gleichung:

In P, =-5203,2515136499- % +25,5037670204 (6.3)

Durch Auflésen dieser Gleichung nach Pp erhélt man:

75203,2515135499-i

P, =119164058100-¢ r (6.4)

Der Sattigungsdampfdruck tiber Wasser kann auch mit der empirischen
Formel von MAGNUS berechnet werden, bei welcher die Funktion ausgehend
vom Sattigungsdampfdruck bei O °C von 610,78 Pa konstruiert wird:

7,59

P, =610,78-10%+75 (6.5)

9 Temperatur [°C]

Von der Firma GLATT ist zur Vereinfachung der Programmierung die Um-
rechnung vom dekadischen in den natlrlichen Logarithmus durchgeftihrt

worden!89., Geméaf:

10 = (elnlo)r _ p¥inl0 6.6)

gilt somit fir den Sattigungsdampfdruck tiber Wasser:

17,08085-9

P, =610,78- >4 (6.7)
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Eine weitere Moglichkeit der Berechnung des Sattigungsdampfdruckes von
Wasser wurde 1980 im Rahmen eines Forschungsprojekts der American So-
ciety of Heating, Refrigerating and Air Conditioning Engineers (ASHRAE) von
WEXLER und HYLAND publiziert!90. Demzufolge gilt fir den Sattigungs-
dampfdruck Pp:

ln(PD):%+b+c-T+d-T2+e-T3+f-1n(T) (68)

mit den Koeffizienten

a=-5800,2206
b=1,3914993

¢ =-0,048640239
d=0,41764768 * 10™
e =-0,14452093 * 107
£=6,5459673

Um eine Aussage Uber die Gute der drei Berechnungsformeln treffen zu kon-
nen, werden die Ergebnisse der entsprechenden Berechnung diskreter Werte
im Temperaturintervall O °C bis 100 °C mit den in der Literatur aufgefihrten
Werten verglichen”. Bereits der graphische Vergleich der Ergebnisse der drei
Berechnungsverfahren liefert den Beweis fiir die Uberlegenheit der ASHRAE-
Formel:

4,00 +

3,00 +
Augustus

2,00 + /
\ ASHRAE
1,00 + N \

0,00 + %

Abweichung zum Tabellenwert [%]

1,00 + Glatt

-2,00 t t t t t t t t t t
270 280 290 300 310 320 330 340 350 360 370 380

Temperatur [K]

Abbildung 6-2  Vergleich der Richtigkeit der Niherungsformeln

Im Folgenden werden daher die Berechnungen des Sattigungsdampfdrucks
des Wassers anhand der ASHRAE-Formel durchgefiihrt.

* Siehe Anhang
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6.1.2 Berechnung der Dichte feuchter Luft
Die Dichte p feuchter Luft setzt sich additiv aus den Partialdichten von tro-

ckener Luft und Wasserdampf zusammen191:

=T e _p (69)
p V V L w :

my  Masse trockener Luft

my, Masse Wasser

pL Partialdichte trockener Luft

pw Partialdichte des Wasserdamp-

fes

Aus dem allgemeinen Gasgesetz gemafd Gleichung 2.20
pV =nRT

und der Definition der molaren Masse geméafs Gleichung 2.23

m="
n
folgt:
M
m_p (6.10)
vV RT

Die Berechnung der spezifische Gaskonstante eines beliebigen Gases erfolgt

gemafd Gleichung 2.24 zu:

Folglich gilt fir die hier interessierenden Gasgemische:

-1 -1
Luft R, = 8,314J - K m(:l _ 0,287J-g’1 K
28,964 g - mol
-1 -1
Wasser: R, = 83147 K -mol = 0,461J.g*1 LK

18,016 g -mol™

Aus Gleichung 6.9 mit 6.10 resultiert:

m _p
V' R-T

1

pP; =

Es gilt folglich fur die Dichte p feuchter Luft:
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)43 Pw
_ P Py ©6.11)
P RT RT

pL  Partialdruck trockener Luft [Pa]
pw Partialdruck des Wasserdampfes [Pa]

Die Summe der Partialdrucke von trockener Luft und Wasserdampf ent-

spricht dem Gesamtdruck p:

P=DL* Pw

In Gleichung 6.11 kann daher der Partialdruck trockener Luft ersetzt werden

durch nachstehenden Ausdruck:

pL =D - Pw (6.12)

Es gilt folglich:

o= PPy Pw
RT RT
p= Ry (p—py)+ R Dy
R,R,T
_ Ryp — Ry py + R, py
R,R,T
o ZL.(l _P_W+Mj
R,T p DRy

R
p= P _Pw_
R,T p Ry,
Das Verhaltnis der beiden Gaskonstanten hat den Wert:

R, M, 18,016 g/mol

= =0,62209
R, M, 2896 g/mol

Durch Einsetzen dieses Zahlenwertes in obige Gleichung erh&lt man somit:

P =L-(1—0,3779P7Wj (6.13)
L

p  Dichte feuchter Luft [kg/m’]
p  Gesamtdruck [Pa]

Ry 028706 kJ kg K

T  Absolute Temperatur [K]

pw Wasserdampfpartialdruck [Pa]

Da der Term p-(R.T)! der Dichte trockener Luft entspricht, ist aus dieser
Gleichung ersichtlich, dass feuchte Luft leichter als trockene Luft ist.
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Das folgende Diagramm verdeutlicht den Einflufs der Parameter Temperatur
und relative Luftfeuchtigkeit auf die Dichte der feuchten Luft, berechnet fir
den in Wirzburg durchschnittlichen Luftdruck von 98.600 Pa:

95
90
85
80
75 0,8500,800
70

X
-‘q:.; 65 0,900
S 60
£ 554 0,950
%50-
w— 45
§40-
> 351
2 1,00
S o5 ]
& 204 1,10 1,05

15 4

104 1,15

5 4

20 30 40 50 60 70 80 90

Temperatur [°C]

Abbildung 6-3  Dichte feuchter Luft fiir p = 98.600 Pa

Es ist ersichtlich, daf der Einfluss der relativen Luftfeuchtigkeit auf die Dich-
te der Luft insbesondere bei hohen Temperaturen deutlich zunimmt.

Um den Wertebereich von p fiir die vorliegende experimentelle Problemstel-
lung zu ermitteln, wird mit Gleichung 6.13 die Dichte der feuchten Luft fur
den maximalen Druck von 101.325 Pa sowie fir den niedrigsten zu erwar-
tenden Druck von 70.000 Pa berechnet.

101.325 Pa

Dichte der Luft [kg/m?]

70.000 Pa

Abbildung 6-4 Wertebereich der Dichte feuchter Luft

Dieser Graphik kann entnommen werden, dass die Dichte der feuchten Luft
im GPCG zwischen 0,4 und 1,2 kg/m? variieren kann.
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6.1.3 Berechnung der Taupunkttemperatur

Das Abluftrohr, in welchem der Abluftfeuchtesensor installiert ist, ist aus
Edelstahl gefertigt. Die Rohrwand ist im Verh&ltnis zur heifsen Abluft kalt.
Falls die feuchtigkeitsbeladene Abluft an dem relativ ktihlen Metall konden-
sieren wlirde, kénnte diese Masse nicht vom Abluftfeuchtesensor erfasst wer-
den, und die Massenbilanzierung wlirde einen scheinbar zu geringen Was-
seraustrag aus der Anlage ergeben. Um die Gewissheit zu haben, dass eine
derartige Wasserkondensation unméglich ist, wird die Taupunkttemperatur
der Abluft berechnet. Sofern die Rohrwandtemperatur oberhalb dieses Wertes
liegt, kann Kondensation sicher ausgeschlossen werden.

Durch Einsetzen der Definition der relativen Luftfeuchtigkeit gemafs Glei-
chung (2.14) in die Berechnungsgrundlage des Feuchtigkeitsgehalts (2.26)
folgt:

X P
p=—-—"t (6.14)
Pp-(622+7y)

Am Taupunkt betrdgt die relative Luftfeuchtigkeit genau 100 %. Durch Ein-
setzen der Glatt Naherungsformel fir pp (6.7) und ¢=1 in (6.14) wird folgende
Gleichung erhalten:

17,08085-8 1,
610.76 - ¢ 4759 — xX-P
’ 622+

91au  Taupunkttemperatur [°C]

Durch Aufl6sen nach 9r., wird ein Term erhalten, der die direkte Berechnung

der Taupunkttemperatur erlaubt:

234,175
17,08085

8Tau =
-1

N %P
610,76 (622 + )

Dieser Term wird weiter zusammengefasst zu:

234,175 1n[610 76X '61;2 j
9 _ P ( +X) (6.15)

Tau
17,08085—In X P
610,76 - (622 + %)
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6.1.4 Berechnung der Massenbilanzierung

Ausgangspunkt der Erstellung einer Massenbilanzierung ist Gleichung (3.1).
Im Folgenden wird die inkrementelle Berechnung flir den konkreten Fall der
vorliegenden Messwerterfassung aufgezeigt. Die LabView-Software zeichnet
die Messwerte in Takten von jeweils At= 5 Sekunden auf. Die Berechnung der
Massenbilanzierung erfolgt separat in einem Microsoft EXCEL® 2000 Arbeits-
blatt. Das erste Zeitintervall i = 1 umfafSt die ersten finf Sekunden ab Beginn
der Messwerterfassung. Die nachstehende Berechnung der Massenbilanzie-
rung beschreibt die Anderungen wihrend eines derartigen Zeitabschnittes i.
Es werden dabei jeweils die Volumenelemente berticksichtigt, die in einem
solchen Zeitintervall durch den GPCG geférdert werden.

6.1.4.1 Eintrag von Wasser durch die Frischluft
Ausgehend von der Definition des Feuchtigkeitsgehaltes y gemafs (2.17)

m
x=—" [¢/ke] (2.17)

resultiert die Gesamtmasse an feuchter Luft mgs, die in einem Volumenele-

ment enthalten ist, aus der Summe:

mges = My, + mrp (6 16) |

Die Absicht besteht nun darin, einen Ausdruck zu finden, der die Masse an
Wasser in einem Volumenelement feuchter Luft beschreibt. Auflésen von
(2.17) nach m, und Einsetzen in (6.16) ergibt:

Auflésen nach my:

m
m, = —g‘”l (6.17)
I+—
X

Mit der allgemeinen Definition der Dichte geméafs:

m
p= ; (6.18)
resultiert aus 6.17:
My, =p-V = m, LS I; (6.19)
I+—
X
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Das Volumen feuchter Luft, welches im Zeitintervall At von der Maschine an-

gesaugt wird, ergibt sich aus der Definition des Volumenstroms in Gleichung
2.31 zu:

V=V-At (6.20)

Fur einen Zeittakt von 5 Sekunden gilt nach Umrechnung auf die Zeiteinheit
Stunde somit:

6.21
720 (©2D

Aus (6.19) und (6.21) resultiert die Berechnungsformel fir die Masse an Was-
ser mp;, die mit der Frischluft im Zeitintervall i mit At = 5 s durch die Ma-
schine angesaugt wird:

m _ pin 'Vin
Fi

ST TN (6.22)
720- (1 + 1]
Xin

Vin Volumenstrom im Ansaugstutzen des GPCG [m*/h]

pim  Dichte der feuchten Frischluft [kg/m’]
mg;  Wassereintrag durch Frischluft im Zeitintervall i [g]

Zur Beachtung:

e Da der Feuchtigkeitsgehalt die Einheit g/kg hat, ist der Zahlenwert
von y beim Einsetzen in diese Formel durch 1000 zu dividieren

e my;ist definitionsgeméf in g anzugeben

Beispiel:

(Zahlenwerte aus Batchreport von Experiment 0193 12 Minuten nach Prozess-
beginn)

Vingreg =TTm* h

on = 37,5 %

Yin = 9,1 g/kg
Tin = 298,85 K
P=97.300 Pa

Wasserdampfsdittigungsdruck gemdfs (6.5): Pp =3303,9 Pa

Wasserdampfpartialdruck gemdfS (2.14): Pw =0,375 -3303,9 Pa
Pw = 1239,0 Pa
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Somit ergibt sich gemdjfS (6.13) eine Dichte von:

o 97300 P (1037791239 Pa
287,06 Jkg 'K 298,85 K 97300 Pa
b, =113419-— 1% (0,9951878)
Nm - kg

b, 11287
m

Der effektive Volumenstrom wird mit Gleichung 5.54 errechnet:

k'=-2-10""(77) +2-107(77) =7-10°(77) +0,0077 - 77 + 0,6289
k" =0,8910

V., =68,61m?/h
Damit resultiert die in 5 s eingetragene Wassermasse nach (6.22) zu:

11287 kg/m*-68,61m?/ h
B 1oooj

2

my. ;

1
5

720h7" (l +

mri = 9,6993 104 kg

mri= 0,970 g

6.1.4.2 Eintrag von Wasser durch die Spriihfliissigkeit

Die Masse Spruhfltissigkeit, die im Zeitintervall At= 5 s eingetragen wird, er-
gibt sich aus der Differenz der Masse im AnsatzgefaR zu Anfang und Ende
des Zeitraums. Sofern eine wassrige Losung als Spruhflissigkeit verwendet
wird, muss noch der Anteil Bindemittel aus dieser Masse herausgerechnet

werden. Es gilt:

mGesamt = mWasser +m Bindemittel (623)
Myyasser Masse Wasser in der Bindemittellosung [g]
Mpindemittel ~ Masse Bindemittel in der Bindemittellosung [g]
MGesamt Gesamtmasse Bindemittellosung [g]
Far den Massenbruch Wyg gilt:
W — mWasser (6 24)

WB —
m Gesamt
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W = Bindemittel
B = 1 _ indemitte. (6.25)
mGesamt

Wws Massenbruch Wasser in der Bindemittellosung [%]

Fur die im Zeitintervall At= 5 s eingetragene Wassermasse gilt damit:

mg; = Wiyp" (Mspriiblissigkeit vor 5 sec ~ Mpriihflissigkeit jetzt) (6.26) |

6.1.4.3 Eintrag von Wasser durch die Pressluft

Der Pressluft-Volumenstrom wird in Abhangigkeit vom Spruahluftdruck so
berechnet, als wiirde das Spriihen in eine leere Maschine (mit Atmosphéren-
druck) erfolgen. Falls der Zuluftvolumenstrom durch die Pressluft beeinflusst
werden sollte, wlirde dies durch das im Zuluftrohr installierte Fltigelradane-

mometer detektiert werden.

Aus den experimentell ermittelten Daten der konditionierten Pressluft

Temperatur..................... : T, =292,15 K
Relative Luftfeuchtigkeit. : ¢, = 6 %
Feuchtigkeitsgehalt......... txp=0,81349 g/kg

wird unter der Annahme von Standard-Druckbedingungen p = 101.300 Pa
mit Gleichung 6.13 die Dichte der Pressluft berechnet:

101300 Pa 131,867 Pa
P, —03779————~

- 287,06 Jkg ' K™ -292,15K ' 101300 Pa

pp = 1,2074 kg/m?

Analog Gleichung (6.22) gilt folglich fiir den Wassereintrag durch die Pressluft

mp; im Zeitintervall At=5 s :

Vadd'pp

p,i:—l
720 1+ —
Xp

Durch Einsetzen der oben berechneten konstanten Werte wird damit folgen-

m (6.27)

der Ausdruck erhalten:
m,, =13630686-10° -V,

Durch den linearen Zusammenhang zwischen Pressluftvolumenstrom und
Spruhluftdruck geméafs Gleichung 5.55 kann hiermit eine Bestimmungsglei-
chung fir den Eintrag an Wasser durch die Pressluft gebildet werden:
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mp; = 2,07183 - 106 - p, [kg]

Die Umrechnung in Gramm fihrt damit zu:

my; =2,07183 - 107 - p, (6.28) |
mp; Wassereintrag durch die Pressluft in 5 Sekunden [g]
Beispiel:

Aus 3 bar Spriihluftdruck resultiert ein Wassereintrag von 0,006 g in 5 sec

6.1.4.4 Austrag Wasser duch die Abluft
Die Berechnung der Masse Wasser, die durch die Abluft aus der Maschine
gefordert wird, entspricht im Ansatz den Analoga von Frisch- und Pressluft:

Vout * Pour (6.29)

720-(1 +j
XOLIf

Der Abluftvolumenstrom V. unterscheidet sich vom Zuluftvolumenstrom:

out
Zu der Frischluft kommt der Pressluftvolumenstrom sowie das Gasvolumen,
welches aus dem Verdunsten des eingesprithten Wassers resultiert. Da auf-
grund der turbulenten Stromungsverhéltnisse in der Anlage eine vollstandige
Durchmischung der drei Gasphasen angenommen werden kann, ist davon
auszugehen, dass der Abluftfeuchtigkeitssensor das Feuchtigkeitssignal der
homogenen Gasmischung misst. Der Abluftvolumenstrom ist unter folgenden
Bedingungen grofier als der Zuluftvolumenstrom:

e Es wird Pressluft eingespriht
e Eingesprihtes bzw. an Partikeln adsorbiertes Wasser verdampft
e Das Fluid dehnt sich infolge Erwarmung aus

In der vorliegenden Instrumentierung des GPCG ist kein Sensor zur Bestim-
mung des Abluftvolumenstroms vorhanden.

Ausgangspunkt der anschliefSfenden Berechnungen ist folgender Denkansatz:
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mrr in

mW, out

MTL out = ML, in T ML P

Mmrr, p

Abbildung 6-5 Schema der Massenbilanzierung

m,, = Masse Wasser [g]
mr = Masse trockene Luft [kg]

Die feuchte ungeséattigte Luft wird gedanklich in zwei Teilvolumina aufgespal-
ten: Ein Teil enthalte die reine trockene Luft, der andere den reinen Wasser-
dampf (also ohne Luft). Die Masse trockener Luft, die die Maschine verlasst
mrL, out Setzt sich additiv aus der Masse trockener Luft der Frischluft mry, in
und der der Pressluft mr, p zusammen. Fir die Wassermasse gilt diese Rech-
nung nicht, da ein Teil des Wassers moglicherweise am Produkt haften bleibt.
Durch die druckkorrigierte Messung des Feuchtigkeitsgehalts der Abluft yout
in Verbindung mit der Kenntnis der Masse trockener Luft, die die Maschine
verlasst, kann unmittelbar eine Aussage Uber die dem Ansatz entzogene Mas-
se Wasser getroffen werden.

Da in der Verfahrenstechnik seltener mit inkrementellen Betrachtungen ge-
arbeitet wird, sondern der Ansatz Uber Massenstrome Ublich ist, sei auch
dieses Schema angegeben:
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m. . m m

win U1 in TL,out My, oue

> e

Y T
My, m, :
s

Abbildung 6-6  Schema der Massenstréme am GPCG

Es gilt dabei fliir die Massenstréome trockener Luft:
Moy in T My = My

Da die Masse Wasser im GPCG variabel ist, sind die entsprechenden Massen-

strome nicht zwangslaufig gleich:
m, ., +mg#m

w,out

Far die folgenden Berechnungen ist die Kenntnis der Masse trockener Luft
mrL,in, die im Zeitintervall At = 5 s durch den Wirbelschichtgranulierer ange-
saugt wird, Voraussetzung. Es gilt analog (6.16):

Mges,in = My,in + MTLin
Auflésung nach mrtL in ergibt:
MTL,in = Mges,in = Myy,in (6.30)

Aus der Definition der Dichte gemafs Gleichung 6.13 folgt fiir die Gesamt-
masse angesaugter feuchter Luft:

mges,in = pin .I/in,At

Die Umrechnung in das Zeitinkrement 5 sec fuhrt analog zu Gleichung 6.21
zZu:

= i (6.31)

Um den Summanden mu,n in (6.30) durch einen Term zu ersetzen, in den nur

messbare Groéfien eingehen, wird wiederum von der Definition des Feuchtig-

keitsgehalts (2.17) ausgehend abgeleitet:
mw,in = Xin ' mTL,in (632)

Aus (6.30) folgt mit (6.31) und (6.32) durch Auflésen nach mrp in:
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V. o,
My i = Zn Pan _ Xin "ML jn
’ 720 ’
V. o,
mTL,in ' (1 + Xin) = ;2[())”1

Vin ) pin
My i = (6.33)
720 : (1 + Xin)

Fuar die Masse trockener Luft, die mit der Pressluft im Zeitfenster At = 5 s
eingetragen wird - mrp - gilt analog:
_ Ve Pr

720-(1+ 7% p)

My p

Da die Pressluft konditioniert ist, sind die Dichte und Feuchtigkeitswerte
konstant. Beim Einsetzen dieser Messwerte ist auf die Umrechnung des
Feuchtigkeitsgehalts zu einer dimensionslosen Grofie zu achten: der Zahlen-
wert muss aufgrund der Einheit g/kg durch 1000 dividiert werden!

V. 1,2074-kg-m™

M p =
72057 [ 14 281349
1000
my,  =1,675581-107 -V, [kg]

Um die direkte Abhéngigkeit vom Spruhluftdruck zu erhalten, wird in diese
Gleichung noch (5.55) eingesetzt:

my, p=2,54684123-107 - p, [ke] (6.34)

Die Masse an trockener Luft, die im Zeitfenster At = 5 s den Wirbel-
schichtgranulierer verlasst, entspricht gerade der Summe von (6.33) und
(6.34):

Moy e =My, + Mgy p (6.35)

Die Masse an Wasser, die im Zeitfenster At = 5 s aus dem Wirbelschichtgra-
nulierer ausgetragen wird, kann nun unmittelbar aus der Definitionsglei-

chung des Feuchtigkeitsgehalts berechnet werden. In Analogie zu (2.17) gilt:
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_ w,out
Xout -

mTL,out

Mit dem zuvor berechneten Wert von mry ou: Und dem gemessenen, druckkor-
rigierten Wert you: gilt somit:

mA,i = Xout : mTL,out (636)

Ergdnzend sei noch kurz dargestellt, wie sich der Abluftvolumenstrom be-
rechnen lasst. Aus der Definition der Dichte (6.18) resultiert:

I mges,out

p(}ll[

Die Masse an feuchter Luft, die die Maschine im Zeitintervall At = 5 s ver-
lasst, mges,out, entspricht gerade der Summe der Massen von Wasser und tro-
ckener Luft. Es gilt folglich:

m,.+m
— A,i TL ,out (637)

p out

Der Abluftvolumenstrom ergibt sich durch Division von Gleichung 6.37 durch
das Zeitinkrement At = 5 s:

— Q — I/()ut
' Ssec 5
3600
und fthrt damit zu:
. m,.+m
V()ut =720 h—l LA TL,out (638)
pout

Diese Gleichung bietet die Moglichkeit, die Zunahme des Abluftvolumen-
stroms gegentiber dem Zuluftvolumenstrom zu berechnen. Zum anderen sind
hiermit alle Parameter bestimmt, um auch mit Gleichung 6.29 die Masse
Wasser zu berechnen, die durch die Abluft im Zeitfenster At = 5 Sekunden
aus dem Wirbelschichtgranulierer geférdert wird.
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Beispiel:
(Zahlenwerte aus Batchreport von Experiment 0193, 1:10:02 h nach Prozessbe-
ginn)

V. =74 m*/h
Dim = 36,2 %

v, = 28,4 °C
Pin = 98.150 Pa
P, = 3,0 bar
DPour = 65,5 %
Vous = 33,1 °C

Do = 96.580 Pa

Die Berechnung des effektiven Volumenstroms erfolgt mit einem Korrekturwert
von k'= 0,890 und ergibt 65,892 m?%/h

Die Dichte der Frischluft betrcigt 1,1277 kg/m?®
Der Feuchtegehalt der Frischluft betrcigt 9,010 g/kg

Die Masse trockener Luft, die mit der Frischluft in 5 Sekunden eingetragen wird,
ergibt sich zu:

o _65892m h-112TTkg/m’
TL,in —
7200 - (1+ 22198
1000 g

=0,10228kg =102,28 ¢

Aus der Pressluft addiert sich dazu:
my, p =2,5468- 107°-3= 0,00764kg =7,64¢
Der Gesamteintrag an trockener Luft in 5 Sekunden betrédgt mrrout = 109,92 g

Der Feuchtigkeitsgehalt der Abluft betrégt 22,116 g/ kg

Aus diesen beiden Werten resultiert gemdfs (6.36) ein Wasseraustrag von

m,, =228 10992kg = 2,431 ¢
B kg

Um einen Eindruck tiber die Expansion des Fluids durch das verdunstete Was-
ser zu geben, wird an dieser Stelle zusditzlich auch der Abluftvolumenstrom
berechnet. Er betrdigt bei einer Abluftdichte von pout = 1,084 kg/m?® gemdfs (6.38):

2,431g+10992¢
1,084 kg / m?

v, =720h""

V., =74,62m*/ h
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und liegt damit um 13,3 % tiber dem Zuluftvolumenstrom.
Zum Vergleich: Gleichung (6.29) liefert mit diesen Daten:

_74,62m*/ h-1,084 kg / m?

i
,

m,

=2,4308¢

720h7" | 1+ !

22116-5
kg

Abschliefsend soll aufgezeigt werden, wie unter diesen Bedingungen ein kon-
stanter Wassergehalt in der Anlage zu realisieren wdre. Es gilt fiir diesen Fall:

M, +m, +m , —m, = 0

me,=m,;,—m,, —mg (6.39)

pii o

Ftir den Eintrag an Wasser mit der Pressluft gilt gemdfs (6.28):

m,, = 2,0718-107 -3
m,,=0,006¢

Der Eintrag an Wasser durch die Frischluft wird gemdfS (6.22) berechnet:

L1277 kg /m?-65,892m>/ h
mg =

720514 10008
9,010 ¢

m;;=0922¢g

Fiir den notwendigen Eintrag an Wasser durch die Spriihfliissigkeit gilt daher
mit (6.39):

m; =2,431g-0,006g -0,922¢
m ;=1503¢g

Es miissen folglich 1,503 g Wasser mit der Spriihfliissigkeit in 5 s in die Anlage
gepumpt werden, um keine Verdnderung der Wassermasse zu erreichen. Bei
einer 5 % (m/V) PVP-Lésung als Bindemittel betrcigt der Massenbruch gemdfS
(6.25):

W, =1—130g =95,23%

50g

Gemdfs (6.24) ergibt sich damit eine Spriihfliissigkeitsmasse von
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m — mWas.ver _ 1,503g
Spriihfliissigkeit WWB O, 9 5 24

MSpriihflissigkeit = 1 ,5 78 g

Aus der Umrechnung auf die Zeiteinheit Minute resultiert eine Spriihrate von
18,937 g/ min, was einer Pumpeneinstellung von ca. 33 Skalenteilen entspricht.

6.1.5 Fehlerrechnung

Zur Bestimmung der Gréfie ,Masse des Wassers im Ansatz zum Zeitpunkt t“
mussen wie vorab dargestellt mehrere Parameter bestimmt und miteinander
verrechnet werden. Alle diese Werte sind mit Fehlern behaftet, die sich auf
die zu ermittelnde GrofSe Mwasser im ansatz(t) auswirken. Da hier dynamische
Prozesse betrachtet werden, sind nur Einzelmessungen méglich®. Es gilt da-
her, den Maximalfehler einer Einzelmessung zum Beobachtungszeitpunkt t
zu ermitteln192. 193, Fur eine Funktion z = f(a, b, c,...) grindet der maximale

Fehler auf dem totalen Differential:

dfzgda+gdb+gdc+... (6.40)
oa ob oc

df  Maximalfehler der Einzelmessung
o
Oa

da  Maximalfehler des Parameters a

Partielle Ableitung der Funktion fnach a

Da sich die einzelnen Terme in dieser Darstellung je nach Verteilung von po-
sitiven und negativen Vorzeichen kompensieren und so ein falsches Resultat
vortduschen kéonnten, werden anstatt der Maximalwerte deren Betrdge sowie
die Betrage der partiellen Ableitungen eingesetzt. Somit gilt fiir den Maximal-

fehler einer Einzelmessung:

19, 9.
af =| |da|+ ~ d|+ ... (6.41)

%‘ -|db|+
ob

Wird der mit dieser Gleichung berechnete maximale Fehler df auf den Mittel-

wert der Zielgréfie z bezogen, so resultiert daraus der relative Maximalfehler:

af

— (6.42)
z

relativer Maximalfehler =

Die Daten der Messungenauigkeit der Sensoren wird von den Herstellern
entweder direkt als Maximalfehler oder als prozentuale Abweichung vom
Endwert, also dem grofSitmoéglichen Messwert, angegeben. Dadurch 1lasst sich

* Eine Mittelwertbildung eines Parameters zu einem Zeitpunkt t wére nur dann méglich,
wenn mehrere Sensoren fiir die selbe MessgréfSse am selben Messort installiert wéren
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der Maximalfehler unmittelbar ermitteln. Eine Zusammenstellung dieser Wer-

te findet sich in folgender Tabelle:

Tabelle 6-1 Maximalfehler der Sensorik

Messgrofie | Messbereich | Maximalfehler |
Frischlufttemperatur | -50..+600 °C | +0,4K |
Temperatur R
Frischluftfeuchtefiihler 0..100°C +0,35K
Frischluftfeuchtigkeit | 0..100 % rel. Feuchte | +0,5 % r.F. ‘
Volumenstrom | 0,4..40 m/s | +0,15m/s |
Absolutdruck Umgebungsluft | 90.000 .. 110.000 Pa | * 200 Pa |
Differenzdruck +40 Pa
Frischluftfeuchtemessstelle 0 ..2000 Pa
Zulufttemperatur | -50..+600 °C | +0,4 K
Spruhflissigkeitsmasse | 0..4000 g | +0,01lg
Temperatur im o
Abluftfeuchtesensor 0..100°C + 0,35 K
Abluftfeuchtigkeit | 0..100 % rel. Feuchte | +0,5 % r.F.
Ablufttemperatur | -50..+600 °C | +0,4 K
Differenzdruck 0 . 2000 Pa + 40 Pa

Abluftfeuchtemessstelle

Exemplarisch wird im Folgenden fir zwei wichtige Parameter der Massenbi-
lanzierung die Berechnung des Maximalfehlers einer Einzelmessung ausfihr-
lich aufgezeigt. In einem dritten Beispiel wird dann der EinflufS dieser Maxi-

malfehler auf die Massenbilanzierung dargestellt.

Beispiel 1:
Zum Zeitpunkt t habe die Messwerterfassung folgende Werte aufgezeichnet:

¢ =50% T=323K  p=98.000Pa

Aus Gleichung 6. 13 fiir die Berechnung der Dichte feuchter Luft

p=-"L_ -(1—0,3779—")'1”3] (6.13)
L p

folgt fiir die partiellen Ableitungen:

o _

1
op R,T

8_p=_£.(1_0,3779w]%

o R, P
op _ 03779-¢
5/ R, -T

173



6. Ergebnisse

174

op _03779-p,
op R, -T

Aus Tabelle 6-1 werden folgende Werte entnommen:

Maximalfehler fiir die Absolutdruckbestimmung = 240 Pa
(als Summe von Absolut- und Differenzdruckmessung)

Maximalfehler fiir die Temperatur = 0,35 K
Maximalfehler fiir die relative Luftfeuchte = 0,5 %
Maximalfehler fiir den Scittigungsdampfdruck bei Berechnung mittels ASHRAE-
Formel 1 % des Wertes. Hier:
pp(323 K) = 12349 Pa folglich ein Maximalfehler von 123 Pa

Mit der Gaskonstante ftir Luft RL = 287 J - kg! - K! folgt:

df = Jl 240 Pa
287 % -323K
kg-K
. 98000}361 .(1_0’3779_0,5-123491%1]_ L 035k
287 98000Pa ) (323K)
kg - K
0,3379-0,5 123 Pas 0,3779J-12349Pa 10,005
287 % -323K 287 % -323K
kg-K kg-K
df =4207-10° L4k

Mit Pa = N/m? und J = N- m wird daraus die richtige Einheit fiir den Maximal-
fehler:

df =4,207-10° k—g3

m

Mit Gleichung 6.13 wird die Dichte der feuchten Luft berechnet. Damit folgt fiir
den relativen Maximalfehler:

i 4,207-10‘3]‘—{
—=—km — 0,004 %
P 1,03120%8

m3
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Beispiel 2:
Aus den Messwerten von Beispiel 1 soll der Maximalfehler der Bestimmung des
Feuchtigkeitsgehalts gemdfs Gleichung 2.27

— “Pp

ermittelt werden. Es gilt fiir die partiellen Ableitungen unter Anwendung der
Quotientenregel:

ox _622-py-(p—py)-(-py)-622-0-p, _ 622-p-p,

¢ (p—0-p,) (p—9-p,)

o _0-(p—0-py)-1-622-¢-p, _ 622-¢-p,

op (p-9-p,) (p-¢-pp)

ox _622-¢-(p=9-py)-(-9)-622-¢-p, __622-¢-p

o, (p—¢-p,) (p—o-p,)

Fiir den Maximalfehler einer Einzelmessung folgt damit:

622:12349 Pa-98000Pa . 622:05-12349Pa
98000 Pa—0,5-12349 Pa)’ (98000 Pa —0,5-12349 Pa)’

240 Pa

df:(

,_ 622:05-98000Pa
(98000 Pa —0,5-12349 Pa)’

123 Pa

df =0,4463 +0,1093 + 0,4445
df =1,0002

Das Ergebnis dieser Rechnung ist zundichst scheinbar ohne Einheit. Da diese
Gréfse als Massengehalt definiert ist, kiirzen sich die Einheiten hier folgerichtig
heraus. Da der Feuchtegehalt jedoch die Einheit g/kg hat, ist dies hier noch zu

ergdnzen. Mit dem Zahlenwert fiir den Feuchtegehalt folgt fiir den relativen Ma-
ximalfehler:

. 1,0002k£
o e,
L 4182745
kg
Beispiel 3:

Ausgehend von den Messwerten von Beispiel 1 und 2 wird die Masse an Was-
ser mit threm Maximalfehler berechnet, die bei einem Volumenstrom von 75
m3/h in einem 5 s-Intervall in den GPCG geférdert wird. Es gilt gemdfS Glei-
chung 6.22:
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3
1031298 .75™

— pin ’ Kn — m b

mg; = 1
720 - (1 + j 1
Xin)  720n7" | 14—

4182745
kg

=43130g

Da die Fehlerangabe des Fliigelradanemometers auf einer Strémungsge-
schwindigkeit basiert, muss zundichst die Umrechnung in den Maximalfehler
der Volumenstrommessung durchgefiihrt werden. Durch Einsetzen der Werte PF

= 0,849, d = 7 cm sowie dem Maximalfehlerwert von u =+ 0,15 m/s in Glei-
chung 5.7 folgt:

df, =0849-m-(3,5-10°mf -0157
S

3
=4,9010-10* "
S
3

m
df, =1,76—
If; P

Ftir die Berechnung des Maximalfehlers der Einzelmessung von mri werden
wiederum zundichst die partiellen Ableitungen gebildet:

amFﬂ,. B Vm
oo
Pin 720-(1+1]
Xin
6mF,i _ pin

V =
e 720-(1+1j
Xin

Mit Anwendung von Quotienten- und Kettenregel folgt:

0-720{ L |-p, 7,
amF,i_ X

m

pin Vm

aXin ’ 1 ?
Xin Xin

Der Maximalfehler einer Einzelmessung resultiert zu:
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3
75" : 1,03129"—% ”
df = h 1 10,004207 -5+ m 1767
7200 14— G 571/ [ A
41,8274/ ke 418274¢g/ ke

3
1,03129]‘—{ 75"
+ m___h 11,0002

? k,
72 R L — -(41,8274¢g / kg) &
41,8274g/ kg

df =1,7594-10 kg +1,0121-10 *kg + 0,09899 g

df =0,2178 ¢
Der relative Maximalfehler dieser Einzelmessung wird zu:

df 02178g

= =5,05%
43130g

my

i
>

6.2 LEERTESTUNG DES GPCG

Die LabView®-Messwerterfassung liefert zu Ende eines jeden WSG-Prozesses
eine Microsoft® EXCEL-Datei mit den im Abstand von 5 Sekunden aufge-
zeichneten Messwerten sowie deren Darstellung in Diagrammform. Es ist
erforderlich, das Verhalten der Anlage im Leerbetrieb zu kennen, bevor die
Resultate eines komplexen Granulationsversuches interpretiert werden koén-

nemn.

6.2.1 Volumenstrom

Der Volumenstrom erreicht 4 Minuten nach dem Prozessstart seinen Sollwert
von 75 m3/h.
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Abbildung 6-7 Volumenstrom bei Leertestung

Da der Mittelwert der Volumenstrommessung 74,99 m®/h mit einer Stan-
dardabweichung von 1,80 m?®/h betragt, wird die Volumenstromregelung als
sehr gut bewertet.

6.2.2 Temperaturen

Die Zuluft erreicht bereits nach einer vierminttigen Anlaufphase ihren Soll-
wert von 50 °C.

0T Akustischer Feuchtesensor
T TV Ll YWY T T
Zuluft

60 +

50 4 AAARAAANAA AN AAAAALY AAAAABAAAAANAANA, AAAAAS N AAMA A A AR A AAAA -
o
1
c
2
S
£ 40 +
o
£
k3 JW_M_N—“"V—"W:\ Frischluftfeuchtesenso

301 ///—/ Abluftfeuchtesensor

B iR (S
i R TN Loyl
o s A A
R M
e
Frischluft
10 t t t t t + + i
00:00:00 00:15:00 00:30:00 00:45:00 01:00:00 01:15:00 01:30:00 01:45:00 02:00:00

Zeit seit ProzeBbeginn [h]

Abbildung 6-8  Temperaturverlauf bei der Leertestung

Die Temperatur innerhalb des Abluftfeuchtesensors liegt erwartungsgemafd
unterhalb jener der Abluft. Die Temperaturen von Frischluft und Frischluft-
feuchtesensor unterscheiden sich nur geringfligig um maximal 3 °C. Die
Temperatur im akustischen Feuchtesensor entspricht derjenigen am
Abluftgrating des GPCG. Dieser Wert liegt stets oberhalb der Ablufttempera-
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tur. Nach 15 Minuten Utbersteigt die Temperatur am Abluftgrating sogar die-
jenige der aufgeheizten Zuluft. Am Ende dieses Experimentes ist eine Tempe-
raturdifferenz von 15 °C zwischen Abluftgriating und Zuluft sowie von 24 °C
zwischen Abluftgriting und Abluftfeuchtemefstelle zu registrieren. Um die-
sen Effekt genauer zu untersuchen, wird die Anlage in einem weiteren Expe-
riment zunichst ohne Heizung gefahren, wobei der externe Temperaturfiihler
in die Messzelle des akustischen Feuchtesensors eingebaut wird. Auch in
diesem Fall steigt die Temperatur an dieser Stelle nach 15 Minuten bereits
auf 55 °C an und liegt damit um 35 °C tiber dem im Abluftrohr gemessenen
Wert. Die Ursache hierfir wird zum einen in der Kompression der Luft hinter
dem Saugventilator, zum anderen durch Aufheizeffekte im Inneren des GPCG

gesehen.

6.2.3 Basislinienstabilitat der Feuchtesensoren

Wird durch den leeren GPCG Frischluft geférdert, so ist der Feuchtegehalt
der stromenden Luft an den beiden Feuchtemessstellen nach einer kurzen
Aquilibrierphase, in welcher gegebenenfalls Restfeuchte aus der Anlage ent-
fernt wird, identisch. Aufgrund der Temperatur- und Druckunterschiede
zwischen den Einbaustellen der beiden Feuchtesensoren divergieren jedoch
die gemessenen relativen Feuchten, wie folgende Abbildung verdeutlicht:

100 4
90 4
80 4
70 4

60 -
Frischluft

/

50

40

Relative Feuchte [%]

Abluft

l

30 4

20 q

t t t t t t t + i
00:00:00 00:15:00 00:30:00 00:45:00 01:00:00 01:15:00 01:30:00 01:45:00 02:00:00 02:15:00
Zeit seit ProzeBbeginn [h]

Abbildung 6-9 Relative Feuchten bei Leertestung des GPCG

Unter der Voraussetzung eines konstanten Frischluftfeuchtegehalts sinken
die gemessenen relativen Feuchten ¢;, und o, mit steigender Temperatur in
der Anlage. Die Umrechnung in Feuchtigkeitsgehalte fihrt zu stabileren Ba-

sislinien:
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Bit \ ”q ”ﬁ{ti]mmmmw
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0 + + + + t t t t {
00:00:00 00:15:00 00:30:00 00:45:00 01:00:00 01:15:00 01:30:00 01:45:00 02:00:00 02:15:00

Zeit seit ProzeBbeginn [h]

Abbildung 6-10 Feuchtegehalte bei Leertestung des GPCG

Vergleichsmessungen mit der Huger Wetterstation belegen die Richtigkeit der
Messwerte der Frischluftfeuchte.

6.2.4 Korrektur der Sensordrifts

Der Leerbetrieb des GPCG sollte zu identischen Werten von Frisch- und
Abluftfeuchtegehalt fihren. Da die verwendeten Feuchtigkeitsfihler aller-
dings einen Fehler von jeweils maximal 0,5 % der relativen Feuchte und 0,5
°C der Temperatur aufweisen, beobachtet man in der Praxis zumeist eine
Abweichung der beiden Parameter y;, und y,., wie Abbildung 6-10 zeigt. So-
bald die Messwerte von Frischluft- und Abluftfeuchtegehalt divergieren,
kommt es in der Massenbilanzierung zwangslaufig zu einer Anderung der
Wassermasse im Ansatz. Voraussetzung flr eine Bilanzierungsrechnung ist
daher die Ubereinstimmung der Messwerte ¥, und y,, im Leerbetrieb des
GPCG. Da die Richtigkeit der Messwerte des Frischluftfeuchteftihlers experi-
mentell bewiesen wurde, wird im Fall einer systematischen Abweichung der
Feuchtegehaltswerte untereinander der Kurvenverlauf von y,, durch eine Li-

neartransformation auf y;, abgebildet:
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8,5
Abluft

/ . ¥ ¥ MI‘I“"III\ T 'Im“ud
8t e uM“‘ ool LR
H’ i |"'II \M"

Frischluft

Feuchtegehalt [g/kg]
~
»

65+

6 + + + + + + + + + + + + i
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Zeit seit ProzeBbeginn [h]

Abbildung 6-11 Ergebnis der Lineartransformation

Der unterschiedliche Verlauf der Messwerte zu Beginn der Aufzeichnung liegt
in verschiedenen Aquilibrierprozessen der Sensoren begriindet. Eine Mas-
senbilanzierung ist folglich erst nach dieser Zeit moglich. Da jedem Granula-
tionsprozess eine thermische Aquilibrierphase der nicht-befiillten Anlage vor-
angestellt ist, wird die dargestellte Korrektur der Feuchtemesswerte jeweils

am Ende dieser Phase fiir jedes Experiment individuell realisiert.

6.2.5 Stromungswiderstande der Filter

Der Differenzdruck zwischen Ober- und Unterseite eines durchstromten Fil-

ters hangt von zwei Faktoren ab:

e Filterwiderstand: je stdrker die Filteroberfldche durch Partikeln
belegt ist, desto gréfSer wird der Differenzdruck

e Stromungsgeschwindigkeit des Fluids: je héher der Volumen-
strom, desto grdfSer der Differenzdruck

Diese Aussagen gelten analog fiir die Druckdifferenz tiber den Anstrémboden.
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Abbildung 6-12 Differenzdrucke iiber Anstromboden und Riickhaltefilter

Das scheinbar starke Rauschen dieser Messwerte liegt darin begriindet, dass
diese Ergebnisse an der unteren Grenze des Arbeitsbereichs der Sensoren
liegen: Bei Produktbeladung des GPCG erreichen die Differenzdrucke tiber
den Anstromboden Werte tiber 1000 Pa; die Warngrenze fir die Belastung
der Ruckhaltefilter liegt sogar bei 4000 Pa. Die Tatsache, dass die Differenz-
drucke tiber den beiden Hélften des Ruckhaltefilters geringfiigig differieren,

wird lokalen Unterschieden in der Filterbeschaffenheit zugeschrieben.

6.2.6 Absolutdrucke

Aufgrund der geographischen Héhe Wurzburgs von 260 m Uber dem Meeres-
spiegel liegt der durchschnittliche Luftdruck deutlich unterhalb der Stan-
dardbedingungen von 101.325 Pa, wie folgendes Diagramm verdeutlicht!56:

1015 1
1010 +
1005 1
1000 +
995 1
990 +
985 -

980 1

Luftdruck [mbar]

975 1

970 1

Abbildung 6-13 Entwicklung des Luftdrucks in Wiirzburg (260 m iiber NN) Oktober 2000 bis Juli 2001
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Die Messwerte des Absolutdrucksensors im GPCG weichen von denen der am
GPCG temporar installierten Huger Wetterstation WMR 918H um maximal
100 Pa ab:

98,32 +
98,3 1 X X X X

98,28 +

—— Umgebungsdruck GPCG-Sensor
98,26 +

X Umgebungsdruck Huger Wetterstation

98,24 +

Druck [kPa]

98,22 +

98,2 +

98,18 +

98,16 +

98,14 t t t t t t |
00:00:00 00:15:00 00:30:00 00:45:00 01:00:00 01:15:00 01:30:00 01:45:00
Zeit seit ProzeBbeginn [h]

Abbildung 6-14 Vergleichsmessung des Umgebungsluftdrucks mit Huger-Wetterstation

Diese Differenz ist deutlich geringer als der Maximalfehler von 200 Pa des im
GPCG eingebauten Sensors. Das obige Diagramm verdeutlicht zudem die
Basislinienstabilitdt der Absolutdruckmessung. Der Anstieg innerhalb der
ersten 20 Minuten ist auf Luftdruckschwankungen zurickzufihren. Der
Einbauort des Frischluftfeuchtesensors liegt 80 cm hinter dem Ansaugstut-
zen der Frischluft; der statische Druck an dieser Stelle p;, ist nur geringfligig
niedriger als der Umgebungsluftdruck p. Der statische Druck an der Feuch-
temessstelle der Abluft pouwt wird vom Strémungswiderstand des Anstréombo-
dens, vom Beladungsgrad des Granulators, dem Widerstand der Ruickhaltefil-
ter und von der Saugleistung des Ventilators bestimmt. Die Druckdifferenz
zwischen Umgebungsluftdruck p und statischem Druck an der Abluftfeuch-
temessstelle pou: ist stets grofSer als die Summe der Druckdifferenzen tUber
Anstromboden und Ruickhaltefilter. Dies liegt in Strémungsverlusten begrin-
det:

Apout =P~ Pou
(6.43)

Ap out — Ap Anstrémboden + Ap Riickhaltefilter + Ap Wirbelschicht + Ap Stromungsverlust

p  Umgebungsluftdruck [Pa]
Pout Statischer Druck an der Feuchtemessstelle der Abluft [Pa]
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Die gemessenen Absolutdrucke belegen diese Aussagen:
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Abbildung 6-15 Absolutdrucke bei Leertestung des GPCG mit einem Volumenstrom von 75 m*h

Der Absolutdruck an der Frischluftfeuchtemessstelle liegt erwartungsgemaf
nur geringfliigig unterhalb des Umgebungsdrucks. Die maximale Abweichung
betrdgt bei diesem Experiment 60 Pa. Unmittelbar mit dem Anstieg des Vo-
lumenstroms sinkt der Absolutdruck an der Abluftfeuchtemessstelle. Er er-
reicht wadhrend dieses Versuchs eine maximale Differenz von 1 kPa zum Um-

gebungsdruck.

6.3 EINSPRUHREN VON WASSER IN DEN LEEREN
GPCG

6.3.1 Uberpriifung der Richtigkeit des akustischen Feuchte-
sensors

Bevor Vergleichsmessungen zum Ansprechverhalten der kapazitiven Feuch-
tesensoren durchgefihrt werden, wird in einem Vorversuch die Richtigkeit
des akustischen Feuchtesensors tberpruft. Hierzu wird der GPCG mit einer
Zulufttemperatur von 60 °C leer gefahren und nach einer dreifSsigmintitigen

Aquilibrierphase der Volumenstrom sukzessive reduziert.
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Abbildung 6-16 Ergebnisse der Uberpriifung der Richtigkeit des akustischen Feuchtesensors

Wahrend der thermischen Aquilibrierphase steigt die Temperatur der Abluft
und damit auch die des akustischen Feuchtesensors. Dies fihrt widererwar-
ten zu einem Anstieg der Messwerte dieses Sensors. Der Vergleich mit dem
Frischluftfeuchtegehalt zeigt hingegen auf, dass der Feuchtegehalt des Fluids
wahrend dieses Versuchs konstant ist. Zuséatzliche Vergleichsmessungen mit
der am Ansauggrating des GPCG installierten HUGER Wetterstation belegen
die Richtigkeit des kapazitiven Frischluftfeuchtesensors. Die Ursache des
Drifts des akustischen Feuchtesensors wird in der wahrend dieses Zeitfens-
ters nicht gegebenen thermischen Aquilibrierung des Messfiihlers gesehen!94:
Die Messung des akustischen Feuchtesensors ist nur dann richtig, wenn bei
Mess- und Referenzoszillator die gleichen Temperaturen herrschen. Wahrend
der Aufheizphase steigt die Ablufttemperatur schnell stark an. Die Referenz-
luft wird nur durch den Sensorkodrper temperiert. Da dieses Aluminiumteil
jedoch selbst einige Zeit bendétigt, um die Ablufttemperatur zu erreichen, wei-
chen die Temperaturen von Mess- und Referenzluftstrom in diesem Zeitraum
so deutlich voneinander ab, dass die Messung verfialscht wird. Dieser Fehler
konnte durch eine aktive Aufheizung des akustischen Feuchtesensors auf
eine Temperatur oberhalb der der Abluft behoben werden: Mess- und Refe-

renzluft hatten damit sicher die gleiche Temperatur.

Im Zeitfenster 20 bis 30 Minuten wird eine stabile Basislinie erhalten, da

Volumenstrom und Sensortemperatur konstant sind.

Der dritte Versuchsabschnitt belegt, dass die Abnahme des Volumenstroms
im Intervall 80 bis 150 m®/h ein Sinken der Messwerte des akustischen
Feuchtesensors zur Folge hat. Volumenstromanderungen unterhalb 80 m3®/h
fihren jedoch zu keiner Beeinflussung der Messwerte. Die Ursache hierflr
liegt vermutlich in starken Anderungen des Strémungsprofils um den akusti-

schen Feuchtesensor begriindet, welche sich nur bei hoheren Stromungsge-
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schwindigkeiten bemerkbar machen. Dieser Fehler kénnte vermutlich durch

Wahl einer gréfser dimensionierten Messzelle behoben werden.

Trotz einer Vielzahl von Wiederholungsmessungen war es nicht méglich, eine
zweidimensionale Korrekturfunktion fir die Messungen mit dem akustischen
Feuchtesensor zu ermitteln, welche die aufgezeigten Abweichungen zufrie-
denstellend kompensieren kdonnte. Aus diesem Grund ist es lediglich moglich,
mit dem akustischen Feuchtesensor den qualitativen Verlauf der Abluftfeuch-

te zu messen, sofern Sensortemperatur und Volumenstrom konstant sind.

6.3.2 Relative Feuchte innerhalb und auBerhalb des Feuchte-
messkopfes

Die Temperaturunterschiede zwischen der stréomenden Luft und dem sensiti-
ven Bereich der Feuchtesensoren beweisen, dass im Inneren der Staub-
schutzfilter eine andere relative Feuchte vorliegen muss als in der Umgebung.
Aus den Messdaten des Abluftfeuchtefiihlers wird der Feuchtegehalt berech-
net, welcher Uiber den Rohrquerschnitt konstant ist. Mit diesem Wert, der
Temperatur des Abluftstroms und dem Absolutdruck kann dann die relative
Luftfeuchtigkeit der Abluft errechnet werden:
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Abbildung 6-17 Relative Feuchten innerhalb des Feuchtesensors und der Abluft

Aus der Abbildung 6-17 kann entnommen werden, dass die Abweichung zwi-
schen dem vom kapazitiven Feuchtesensor ermittelten Messwert und der
tatsachlichen relativen Feuchte der Abluft bis zu 30 % betragt. Dieser in-
strumentell bedingte Fehler nimmt mit hohen Abluftfeuchten und niedrigen
Temperaturen stark zu. Die Ergebnisse verdeutlichen, dass mit den Feuchte-
sensoren allein (also ohne zusatzlichen Temperaturfiihler im Messmedium)
die relative Luftfeuchtigkeit nicht richtig bestimmt werden kann. Mit der in
dieser Arbeit verwendeten Instrumentierung ist es jedoch moglich, sowohl
den Feuchtegehalt als auch die relative Feuchte des Messmediums richtig zu
ermitteln.
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6.3.3 Ansprechverhalten der kapazitiven Feuchtesensoren

Das Einsprithen von Wasser in den mit einer Zulufttemperatur von 60 °C
thermisch Aquilibrierten GPCG erfolgt mit unterkritischer Sprihrate, so dass
sémtliche Flussigkeit sofort verdampft. Da sich daher in der Anlage kein
kondensiertes Wasser befindet, wird am Ende der Sprihphase ein abrupter
Abfall der Abluftfeuchtigkeit erwartet. Die vom kapazitiven Feuchtesensor
erhaltenen Messkurven zeigen, dass die relative Abluftfeuchte unmittelbar
mit dem Beginn der Sprihphase ansteigt und auch sofort nach Sprihende
wieder absinkt:
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Abbildung 6-18 Messwerte vom Einspriihen von Wasser in den leeren GPCG

Fur die Uberprifung dieses dynamischen Verhaltens wére ein alternativer
Messumformer notwendig, welcher ebenfalls als Messsignal die relative
Feuchte ausgibt und eine sehr kurze Ansprechzeit aufweist. Da ein derartiger
Sensor derzeit nicht verfiigbar ist, wird die Uberpriifung der Richtigkeit der
Messwerte des kapazitiven Feuchtefiihlers hier indirekt durchgeftihrt: Der
aus der Umrechnung von relativer Abluftfeuchte, Absolutdruck und Sensor-
temperatur berechnete Abluftfeuchtegehalt wird mit den Messwerten des a-
kustischen Feuchtesensors verglichen. Dessen Messkurve belegt, dass der
Feuchtegehalt der Abluft eine Sprungfunktion darstellt: Unmittelbar mit Be-
ginn der Spruhphase steigt der Abluftfeuchtegehalt sprunghaft auf einen
konstanten Wert an; mit Ende des Einsprithens von Wasser sinkt der Abluft-
feuchtegehalt rapide auf sein Ausgangsniveau ab. Dies steht in Ubereinstim-
mung mit der erwarteten Entwicklung. Der aus den Messdaten des kapaziti-
ven Feuchteflihlers errechnete Verlauf des Abluftfeuchtegehalts weist hinge-
gen zeitliche Verzogerungen auf: Erst acht Minuten nach Beginn des Spru-
hens wird ein konstanter Abluftfeuchtegehalt gemessen; mit dem gleichen
zeitlichen Verzug wird nach Ende der Sprihphase der Feuchtegehalt der
Frischluft wieder erreicht. Die zeitliche Verzdégerung des Messsignals der
relativen Abluftfeuchte liegt sowohl im Ansprechverhalten des Sensors selbst
als auch in der Verschleppung durch das Sinterfilter begriindet.
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6.3.4 Versuch der Entschmierung der Messkurven

Ist die Ansprechzeit eines Messumformers grofier als das Zeitinterval, inner-
halb dessen sich der zu messende Parameter dndert, so wird die Messkurve
verzerrt; das Messsignal wird gleichsam verschmiert. Von HEMMINGER ist
ein mathematisches Verfahren zur sogenannten Entschmierung (synonym
sdynamische Korrektur®, ,Deconvolution) von Messkurven in der thermi-
schen Analyse entwickelt worden!95 196, 197 Eine vorgegebene Testfunktion
fiilhrt zu einer sprunghaften Anderung des Messsignals (Sprungfunktion).
Aus dem Verlauf der resultierenden Messkurve, die als Antwortfunktion
bezeichnet wird, soll auf die urspringliche Testfunktion geschlossen werden.
Der Teil der Sprungfunktion, der vom Messsystem verschluckt wurde, wird

Uber einen Korrekturterm rekonstruiert:

ZTest (t) = ZAntwort (t) +T- dZA”d#to”(t) (644)

Zrext(t) Entschmierte Testfunktion
Zanworl(t)  Verschmierte Antwortfunktion
T Zeitkonstante

Je schneller die Anderung des Messsignals erfolgt, desto mehr verschluckt
das Messsystem. Da in einem solchen Fall aber auch die Ableitung der Ant-
wortfunktion grofS ist, wird der Korrekturterm ebenfalls grofs und kompen-
siert damit die Verschmierung. Die Zeitkonstante t muss fiur jedes Messsys-
tem individuell bestimmt werden. Durch Division der Funktionswerte Zant
wort(t) durch den Maximalwert der Messung wird die normierte Antwortfunkti-
on Znom(t) erhalten. Es wird angenommen, dass Znom(t) als Summe von Ex-

ponentialfunktionen dargestellt werden kann geméafs:

t

anrm (t) ZAntwort (t) — iai . eir[ (645)
i=l1

zZ

max

Fur die Zeitkonstante gilt:
T=>71, (6.46)
i=1

Aus der Auftragung der logarithmierten normierten Antwortfunktion tiber der
Zeit t wird eine Kurve erhalten, die fiir grofSe t asymptotisch in eine Gerade
der Steigung —t/t; Ubergeht. Fur die meisten Anwendungen gentigt die Be-
stimmung des ersten Summanden 1, als gute Nadherung fiir die Zeitkonstante
1. Damit sind alle Parameter gegeben, um die Entschmierung nach Gleichung
6.45 durchzuftuhren.

Wie umfangreiche Untersuchungen belegen, ist eine solche klassische Ent-
schmierung aus folgenden Griinden fiir das vorliegende Messproblem nicht

anwendbar:



Trocknungsversuche

e Die Entschmierung nach HEMMINGER setzt einen streng monoton
steigenden, konkaven Verlauf der Messkurve voraus. Die Antwort-
funktionen der kapazitiven Feuchtesensoren weisen hingegen einen
sigmoidalen Verlauf auf: Die Zunahme der Steigung der Messkurve
bis zum Wendepunkt hin verhindert die Entschmierung

e Die klassische Entschmierung ist fiir peakférmige Messkurven, wie sie
in der thermischen Analysel®® oder in der Ionenbeweglich-
keitsspektroskopiel?® vorkommen, konzipiert. Bei mehrstufigen Trock-
nungsprozessen, die bei WSG-Prozessen haufig zu finden sind, liegen
jedoch auch real langsam abklingende Messkurven vor. Eine Ent-
schmierung wirde hierbei zu einer falschen Interpretation der
Messergebnisse flihren

e Das Ansprechverhaltern der kapazitiven Feuchtesensoren ist auch
abhingig vom Anstréomverhalten. Es musste daher fir jeden Stro-
mungszustand ein eigenes Zeitverhalten der Sensorik beschrieben
und individuell entschmiert werden

1992 wurde von VOIGT ein Patent zur dynamischen Korrektur von Messfeh-
lern bei Polymer-Feuchtesensoren angemeldet2°0. Durch Anwendung eines
speziellen Algorithmus gelang es, Langzeit-Hysterese-Effekte zu kompensie-
ren20!, Eine Anwendung auf dynamische Effekte im Minutenbereich ist je-
doch nicht méglich. BROEDEL meldete 1998 ein Patent zur Erhéhung des
Ansprechverhaltens beliebiger Arten von Sensoren an202. In Bezug auf Feuch-
temessfuhler ist die Anwendung dieser mathematischen Korrektur der Mess-
kurven jedoch nur bei konstanten Stromungsverhéltnissen moglich.

6.3.5 Bewertung des Ansprechverhaltens der Feuchtesensoren

Wie die vorangegangenen Messungen zeigen weisen die verwendeten kapaziti-
ven Feuchtesensoren als Nachteil die langen Ansprechzeiten auf. Unter den
extremen Bedingungen des Einsprithens von Wasser in eine leere Anlage
macht sich die daraus resultierende Verschmierung der Messkurve bis zu
acht Minuten bemerkbar. Es ist jedoch zu erwarten, dass die Anderungen der
Abluftfeuchte wahrend eines Granulationsprozesses aufgrund von Absopti-
ons- und Desorptionsvorgingen am Schiittgut deutlich langsamer von statten
geht. Hier sollte die Verschmierung der Messsignale deutlich weniger Bedeu-
tung haben. Ferner sollte sich die Verschmierung der Abluftfeuchtemesskur-
ve zu Begin und Ende der Sprihphase kompensieren. Das Ansprechverhal-
ten der kapazitiven Feuchtesensoren wird daher als dem Messproblem gerade

noch angemessen erachtet.

6.4 TROCKNUNGSVERSUCHE

6.4.1 Trocknung von Baumwolle

Aufgrund der im Vergleich zu einer Wirbelschicht geringen Oberflache und
dem sehr guten Wasserbindevermoégen von Baumwolle lduft die Trocknung
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sehr viel langsamer als bei konventionellen Schuttgiitern ab. Dies zeigt sich
in der Auswertung der Versuchsergebnisse bereits daran, dass die Abluft-
feuchte nur Werte um 25 % annimmt und damit weit von der Sattigung ent-

fernt ist:
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Abbildung 6-19 Lufifeuchtigkeiten

Wahrend dieses Versuchs wurden aus dem feuchten Baumwolltuch 155,6 g
Wasser entfernt (Bestimmung mittels Rickwagung). Das trockene Material

hat eine Masse von 18,0 g. Die Massenbilanzierung liefert folgendes Ergebnis:
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Abbildung 6-20 Massenbilanzierung des Trocknungsprozesses

Laut Bilanzierungsrechnung werden 151 g Wasser entfernt, das entspricht
einer Wiederfindungsrate von 97 %.
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Abbildung 6-21 Trocknungsverlaufskurve von Baumwolle

Aus der Trocknungsverlaufskurve kann entnommen werden, dass das Baum-
wollmaterial die Feuchtigkeit sehr Lkonstant abgibt. Diese Ergebnisse
beweisen, dass auch ein sehr langsamer Trocknungsprozess durch die ver-
figbare Instrumentierung des GPCG erfasst und mit der Massenbilanzie-
rungsrechnung richtig interpretiert werden kann.

6.4.2 Befeuchten und Trocknen von Silicagel

Das Ziel dieser Versuchsreihe, eine Modellsubstanz mit gutem Wasserauf-
nahmevermoégen unter den Bedingungen eines Standardgranulationsprozes-
ses zu befeuchten und zu trocknen sowie gleichzeitig Wagungen der Ge-
samtmasse des feuchten Stoffes durchzufiihren, konnte nicht erreicht wer-
den: Das Silicagel unterliegt bei diesen Wirbelschichtbedingungen einem
starken Abrieb; die entstandenen feinen Bruchstiicke adhéarieren im feuchten
Zustand an den Gefiffwanden, so dass eine quantitative Entnahme des
Schuittguts nicht moglich ist. Lediglich der Endpunkt der Trocknung kann
mit dem Farbumschlag von Rosa nach Blau visuell gut erkannt werden.

6.5 DEUTUNG DER MESSERGEBNISSE EINES
GRANULATIONSPROZESSES

Im folgenden werden die Verldufe der Messwerte sdmtlicher am GPCG instal-
lierter Sensoren wéahrend eines Standardgranulationsprozesses erlautert. Der
Prozess lief nach folgendem Zeitschema ab:

Phase 1.a | 0 .. 30 min | Aufheizen und Aquilibrieren der Anlage |
Phase 1.b der Primarpartikeln

32 .. 0:52 min | Mischen des Schtittgutes
Phase 2 | 0:52 ..1:13 h | Sprithphase mit Granulation
Phase 3 | 1:13 ..1:42 h | Trocknung des Produkts

30 min Prozessunterbrechung zum Einftillen ‘
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Die Skalierung der Zeitachsen sind in allen folgenden Diagrammen einheit-

lich gehalten.

6.5.1 Volumenstrom

Der gesamte Granulationsprozess wird mit einem konstanten Volumenstrom-
Sollwert von 76 m3®/h gefahren. Da sich im Verlauf der Granulation Filterwi-
derstdnde und der Strémungswiderstand Utber das Schuttgut Andern, muss
die Steuerung des GPCG uber die Abluftklappenstellung den Volumenstrom
permanent nachregeln, wie folgendes Diagramm verdeutlicht:

100 7 100
Lo

80 + T80

T 70

60 + — Volumenstrom Sollwert T

—— Volumenstrom Aktuell

= Abluftklappe Aktuell T 50
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Abbildung 6-22 Volumenstrom und Abluftklappenstellung

Der zeitliche Mittelwert des Volumenstromes liegt mit 76,16 m®/h und einer
Standardabweichung von 2,83 genau im geforderten Bereich. Die GPCG-
Steuerung erreicht also trotz variierender Stromungswiderstidnde einen kon-
stanten Volumenstrom”.

6.5.2 Spruhluftdruck

Solange nicht gespriiht wird, ist an der Sprihduse ein Freiblasdruck von 1,5
bar Uberdruck angelegt, um ein Verstopfen der Auslasséffnung zu verhin-
dern. Das Vorliegen eines Uberdrucks bedeutet nicht automatisch auch eine
Pressluftstromung an der Spruhdtse: sollte letztere tatsachlich verstopft
sein, wirde dennoch der Freiblas- bzw. der Spruhluftdruck angezeigt werden.
Die Funktionsfahigkeit der Spriithdise lasst sich jedoch durch visuelle Beo-
bachtung bzw. durch Abnahme der Spruhfliissigkeitsmasse im Ansatzgefafd
Uberprifen.

* Ein konstanter Volumenstrom erleichtert die Interpretation der Massenbilanzierungs-
rechnung. Es sind aber auch Versuche mit variierendem Volumenstrom problemlos und
erfolgreich bilanzierbar
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Abbildung 6-23 Spriihluftdruck

Aus dieser Versuchsbeobachtung resultiert, dass der Spruhluftdruck sehr
prazise geregelt wird.

6.5.3 Spruhflussigkeitsgewicht und Spruhrate

Aus der Differenz des Spruhfltissigkeitsgewichtes zu Anfang und zu Ende der
Granulation resultiert ein Bindemitteleintrag von 520 g.
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Abbildung 6-24 Spriihflissigkeitsgewicht und Spriihrate

Die Schwankungen in der Sprihrate liegen nicht im Foérderverhalten der
Schlauchpumpe, sondern in Erschiitterungen der Waage begriindet. Diese
zuféalligen Streuungen heben sich im Mittel auf, wie die Integration dieser
Messwerte zeigt:

5 lOSmin.
@min- D S(t)=522g

t=0
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6.5.4 Temperatur der Zuluft, des Produkts und des akustischen

Feuchtesensors

Nach einer etwa finfminttigen Anlaufphase vermag die Steuerung der Hei-

zung, die Zulufttemperatur exakt auf den Sollwert von 50 °C mit einer Stan-

dardabweichung von nur 0,35 °C tiber den gesamten Prozess hinweg zu re-

geln. Nach dem Beftillen der Anlage mit den Primarpartikeln dauert es ca. 6

Minuten, bis das Schuttgut aufgeheizt ist. Unmittelbar nach Beginn der

Sprihphase sinkt die Produkttemperatur um tber 20 °C ab und verbleibt auf

diesem Niveau bis zum Ende der Sprtihphase. Diese Abkthlung liegt in der

Verdunstungskalte des Bindemittels begriindet. Solange aus dem Granulat

noch Feuchtigkeit herausgetrieben wird, bleibt die Produkttemperatur nied-

rig. Der Anstieg dieses Messwertes ist ein Indiz fir das Ende des Trock-

nungsprozesses.
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Abbildung 6-25 Zulufi- Produkt und Ablufitemperatur
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Die Temperatur im akustischen Feuchtesensor sinkt wéhrend der Granulati-

onsphase deutlich ab, um erwartungsgeméfs mit dem Ende der Trocknungs-

phase wieder anzusteigen.

6.5.5 Temperaturen an den Feuchtesensoren

Wie zu erwarten war, differiert der Temperaturverlauf im Inneren der Feuch-

teftihler deutlich von dem der vorbeistrémenden Luft. Dies liegt im dampfen-

den Effekt der Staubschutzfilter sowie der Warmeleitung der Sensorhalter

begriindet.
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Abbildung 6-26 Temperaturen an den Feuchtesensoren

Die Abweichung der Temperatur im Frischluftfeuchteftihler zu der im Frisch-
luftstrom betragt maximal 2 °C. Die Richtung der Abweichung variiert dabei
von Experiment zu Experiment. Die wahre Ablufttemperatur liegt wihrend
der Mischphase oberhalb des Wertes des Abluftfeuchteftihlers. Wahrend der
Spruhphase fallt die Ablufttemperatur um 17 °C ab; die Temperaturabnahme
im Abluftfeuchtefiihler setzt zwar zeitgleich ein, betragt hier aber nur 10 °C.
Die Konsequenzen dieses Sachverhalts werden bei der Betrachtung der rela-

tiven Feuchten offenkundig.

6.5.6 Temperatur im Inneren der Anlage

Um die thermische Belastung der Sensorik im Maschinengehduse des GPCG
zu quantifizieren, wird der externe Temperaturfihler so im Innenraum der
Anlage platziert, dass die dortige Lufttemperatur gemessen wird.
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Abbildung 6-27 Lufttemperatur im Inneren des GPCG
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Wie diese Versuchsergebnisse zeigen, steigt die Temperatur im Inneren der
Anlage trotz Beltiftung wahrend eines Granulationsprozesses auf tiber 40 °C
an. Bei Messungen im Winter mit hoheren Zulufttemperaturen wurden Tem-
peraturschwankungen von tber 25 °C gemessen. Dies beeinflusst das War-
meleitungsverhalten der Sensoren. Weiterhin kann der Abbildung entnom-
men werden, dass das Einsprithen von Bindemittellosung zu einem deutli-
chen Temperaturabfall auch im Inneren der Anlage fihrt. Nach Abschlufs der

Trocknungsphase steigt die Temperatur erwartungsgemafs wieder an.

6.5.7 Differenzdrucke der Riickhaltefilter

Die beiden Ruckhaltefilter werden alle 25 Sekunden asynchron fur jeweils 6
Sekunden abgertttelt. Wahrend dieser Zeit wird die Kammerklappe hinter
dem zu reinigenden Filter geschlossen; der gesamte Volumenstrom geht jetzt
durch das jeweils andere Filter. Der Differenzdruck tiber das abzurittelnde
Filter geht in dieser Zeit auf Null zurtck, in der anderen Filterhélfte steigt
entsprechend dem regional erhdéhten Volumenstrom der Filterwiderstand
stark an. Das folgende Diagramm zeigt die Differenzdrucke tiber die beiden
parallel geschalteten Ruckhaltefilter in logarithmischer Darstellung. Die star-
ker hervorgehobene Kurve bildet den Mittelwert von jeweils 10 Messwerten
ab.
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Abbildung 6-28 Differenzdruck iiber die Riickhaltefilter

Der Differenzdruck, der wihrend der Aquilibrierphase gemessen wird, be-
schreibt den Strémungswiderstand der reinen Ruckhaltefilter bei einem Vo-
lumenstrom von 75 m3/h. Nach Zugabe der Priméarpartikeln steigt der Filter-
widerstand sofort auf den flinffachen Wert an, da der Feinanteil des Schuitt-
gutes die Filterporen verstopft. Unmittelbar nach Beginn der Einsprihens
des Bindemittels kommt es in der Wirbelschicht zur Aufbaugranulation. Die
noch auf der Filteroberflache angelagerten feinen Partikeln werden durch das
Abrutteln des Filters dem Granulationsprozess wieder zugefiihrt. In der Folge
nimmt der Feinanteil des Schtittgutes stark ab und der Stromungswider-
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stand der Ruckhaltefilter sinkt deutlich unter den Wert wahrend der Misch-
phase. In der Trocknungsphase kommt es zu méafdiigem Abrieb der Granulen;
der Feinanteil steigt wieder geringfiigig an und als Folge davon auch der mitt-
lere Widerstand der Ruckhaltefilter.

6.5.8 Differenzdruck tiber den Anstromboden

Da das Schuttgut in der Wirbelschicht durch den Durchstromungswider-
stand ,getragen“ wird, ist der Druckverlust tiber den Anstrémboden Ap ein
Mafs fur die Beschaffenheit des Granulates. Der konstante Wert wahrend der
Aquilibrierphase beschreibt den durch den Siebboden selbst verursachten
Strémungswiderstand. Nach Einbringen des Schuittgutes erreicht Ap ein tem-
pordres Maximum. Sobald die Ruckhaltefilter mit den feinen Partikeln belegt
sind, ist weniger Masse zu fluidisieren, und in der Folge sinkt Ap wieder et-
was.
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Abbildung 6-29 Differenzdruck iiber dem Anstrémboden (die durchgezogene Line reprdsentiert den Mittelwert tiber 15
Messpunkte)

Wéahrend der Sprihphase macht sich die mit steigendem Wassergehalt zu-
nehmende Dichte des Schiuittgutes bemerkbar: Da der Volumenstrom kon-
stant gehalten wird, steigt der Strémungswiderstand. Wahrend der Trock-
nungsphase kommt es zur Uberlagerung zweier Effekte: Das Produkt wird
leichter, gleichzeitig nimmt jedoch der Feinanteil aufgrund des Abriebs wieder
zu. In der Folge bleibt der Druckverlust iber den Anstromboden im zeitlichen
Mittel konstant.

6.5.9 Absolutdrucke

Der statische Druck an der Einbaustelle des Frischluftfeuchtesensors liegt
erwartungsgemafs nur geringfiigig unterhalb des Umgebungsdrucks. Bei den
vorliegenden experimentellen Bedingungen mit einem konstanten Volumen-
strom von 75 m3®/h betragt die Abweichung durchschnittlich 64 Pa mit einer

Standardabweichung von + 13 Pa
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Abbildung 6-30 Absolutdruckmesswerte

Der Absolutdruck an der Abluftfeuchtemessstelle liegt bereits wahrend des
Leerbetriebs des GPCG um 900 Pa mit einer Standardabweichung von = 77
Pa unterhalb des Umgebungsluftdruckes. Nach dem Einftillen des Schtittgu-
tes in den GPCG sink der statische Luftdruck am Abluftfeuchtesensor auf
96,7 % des Umgebungsluftdruckes ab. Sobald mit fortschreitender Auf-
baugranulation der Stromungswiderstand der Ruckhaltefilter wieder ab-
nimmt, steigt auch der Absolutdruck an der Abluftfeuchtemessstelle wieder

arn.

6.5.10 Luftfeuchten

Aufgrund der unterschiedlichen Temperaturen an den Messstellen divergie-
ren die relativen Feuchten von Frisch- und Abluft sehr stark.
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Abbildung 6-31 Relative Feuchten an den kapazitiven Feuchtesensoren
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Die Umrechnung der relativen Feuchten in Feuchtegehalte liefert die Basis
fir die Massenbilanzierung.
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Abbildung 6-32 Feuchtegehalte

Aus dem kurzzeitigen Anstieg der Abluftfeuchtekurve nach Zufigen des
Schiuittgutes kann entnommen werden, dass diesem in der Mischphase Rest-
feuchtigkeit entzogen wird. Ferner kann aus diesem Kurvenverlauf das Ende
der Trocknung erkannt werden: Sobald sich Frischluft- und Abluftfeuchtege-
halt nicht mehr statistisch signifikant unterscheiden, kann unter den herr-
schenden Bedingungen dem Produkt kein weiteres Wasser mehr entzogen
werden. Um die Voraussetzungen fir die Massenbilanzierung zu schaffen,
muss die Abluftfeuchtekurve durch eine Lineartransformation so verschoben
werden, dass sie zu Beginn der Sprihphase mit der Frischluftfeuchtekurve
zur Deckung kommt.

6.5.11 Granulatfeuchtigkeit

Die mit Hilfe einer Karl-Fischer-Titration ermittelte Grofie wr stellt den
Trocknungsverlust der Probe bezogen auf die Masse des feuchten Guts in
Prozent dar. Die folgende Zusammenstellung zeigt die Messergebnisse eines

Standardgranulationsprozesses:

Tabelle 6-2 Ergebnisse der KF-Titration fiir Experiment 0205

Probe Nr. | Zeit seit Prozessbeginn [min]| | Einwaage [mg] Wi
1 32 (Zugabe Schtittgut) 272 5,308
2 43 (Ende der Mischphase) 357 4,535
3 50 354 5,765
4 58 237 8,922
5 65 317 12,518
6 70 (Ende der Sprihphase) 391 12,607
7 74 474 9,820
8 81 438 5,670
9 99 (Ende der Trocknung) 471 4,792
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Am Ende der Mischungsphase ist die Lactose trocken. Der gemessene Trock-
nungsverlust stimmt mit der Spezifikation des EuAB von 4,5 bis 5,5 % exakt
Uberein. Um basierend auf diesen Messwerten auf die gesamte Masse an
Wasser im GPCG zu einem beliebigen Zeitpunkt t schliefSen zu kénnen, muss
zunédchst die Masse an wasserfreiem Edukt m berechnet werden. Das in den
GPCG eingeftllte Schuttgut hat eine Gesamtmasse von 1000 g; der Trock-
nungsverlust betragt wy = 5,308 %. Mit Gleichung 2.6 folgt damit fir die Mas-

se an Wasser:

m, =" 53084
100

Die Masse an wasserfreien Partikeln resultiert aus der Differenz:

m, =m,—m,=1000g-53g=947¢

Die Zunahme der Masse an trockenem Schtittgut durch den Auftrag des Bin-
demittels im Verlauf der Granulation sowie die Abnahme von m durch das
Probenziehen koénnen vernachlassigt werden. Die Masse an trockenem
Schuttgut ist damit fir den gesamten Prozess konstant. Durch Einsetzen von

Gleichung 2.5 in 2.6 wird folgender Ausdruck erhalten:

szl()().L

m, + m,

Das Auflésen dieses Terms nach my liefert einen Ausdruck, der bei Kenntnis
von m¢ und wr unmittelbar die Berechnung der Masse an Wasser in der ge-

samten Anlage erlaubt:

m

mWasser im Ansatz — W (647)

=
Wy
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Abbildung 6-33 Ergebnis der KF-Vergleichsmessungen

Wie diese Ergebnisse belegen, wird nur eine sehr geringe Wassermasse wéah-
rend der Mischphase entfernt. Wahrend der Granulationsphase kommt es zu
einer stetigen Zunahme der Wassermasse im Ansatz; es bildet sich demnach
kein Fliefigleichgewicht aus. Unmittelbar mit Beginn der Trocknungsphase
fallt die mwasser im Ansatz S€ehr stark ab und erreicht den zu Anfang des Versuchs

gegebenen Ausgangswert.

Um die Ergebnisse einer KF-Bestimmung mit denen einer Massenbilanzie-
rung vergleichen zu kénnen, muss zu letzteren noch jeweils die Masse an
chemisch gebundenem Kristallwasser hinzuaddiert werden. Dennoch werden
die Messergebnisse der KF-Bestimmung deutlich unterhalb denen der Mas-

senbilanzierung liegen:

e Die Stichprobengréfie zur KF-Bestimmung ist systemimmanent zu
klein

e Wahrend der Probenlagerung kann es zu Desorption von Wasser aus
dem Probenmaterial kommen

e Trotz der schnellen Probenverarbeitung (ca. 2 Minuten) kommt es zu
Wasserverlusten durch Verdampfung

e Im Titrationsgefa® wird stets Klumpenbildung der Probe beobachtet.
Dies legt die Vermutung nahe, dass im Inneren dieser Agglomerate
Wasser eingeschlossen bleibt, welches der chemischen Umsetzung
entzogen wird

Diese Uberlegungen verdeutlichen, dass die KF-Vergleichsmessungen die
Beschreibung des qualitativen Verlaufs der Masse an Wasser im Ansatz er-

lauben, fir direkte quantitative Bestimmungen aber unzureichend sind.
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6.5.12 Massenbilanzierung der Granulierung

Da die Feuchtesensoren nur gasférmiges Wasser erfassen, wirde fltissiges
Wasser im Bereich der Abluftfeuchtemessstelle zu einem systematischen Feh-
ler in der Massenbilanzierung fihren. Aus diesem Grund muss zu Beginn der
Massenbilanzierungsrechnung sichergestellt sein, dass die Temperatur am
Abluftfeuchtefiihler oberhalb der Taupunkttemperatur der Abluft liegt.
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Abbildung 6-34 Vergleich der Temperatur des Ablufifeuchtesensors zur Taupunkttemperatur

Aufgrund dieser Messergebnisse kann eine Wasserkondensation am Abluft-
feuchtefiihler sicher ausgeschlossen werden.

Die Berechnung der Dichte der Frischluft fihrt erwartungsgemafs zu einem
wahrend des gesamten Granulationsprozesses konstanten Wert.
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Abbildung 6-35 Dichten der Frischluft und der Abluft

Die Dichte der Abluft liegt stets unterhalb der der Frischluft. Dies ist auf den
geringeren Absolutdruck, die hohere Temperatur sowie den héheren Feuch-
tegehalt im Vergleich zur Frischluft zurtickzufihren. Wahrend der Sprihpha-
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se uberlagert der Effekt des Temperaturabfalls der Abluft den des steigenden
Feuchtegehalts. In der Konsequenz steigt die Dichte der Abluft wahrend die-
ser Phase an. Wahrend der Trocknungsphase sinkt die Dichte der Abluft in

Folge des Temperaturanstiegs wieder.

Basierend auf diesen Werten wird die eigentliche Massenbilanzierungsrech-
nung durchgefiihrt. Das folgende Diagramm gibt die inkrementelle Anderung

der Wassermasse wieder:

35T
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Abbildung 6-36 Inkrementelle Betrachtung der Massenbilanzierung

Der Eintrag an Wasser durch die Frischluft bleibt iber die gesamte Dauer
des Experimentes konstant. Nach der Unterbrechung des Prozesses zum Be-
fullen des GPCG steigt mp; simultan zum Volumenstrom wieder auf den Ba-
siswert an. Der Wassereintrag durch die Spruhflissigkeit ms; entspricht di-
rekt der Umrechnung der Spruhrate auf die Zeiteinheit 5 Sekunden. Der obi-
gen Abbildung kann entnommen werden, dass der Wassereintrag durch die

konditionierte Pressluft vernachlassigbar ist.

Durch Aufsummieren der Einzeldaten i kann die Masse an Wasser ermittelt
werden, die seit Prozessbeginn bis zum Zeitpunkt t in den GPCG eingebracht

bzw. ausgetragen worden ist:
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Abbildung 6-37 Summe des im Verlauf des Prozesses bewegten Wassers

Dieser Abbildung kann z.B. entnommen werden, dass wahrend des gesamten
Prozesses 1189 g Wasser mit der Frischluft in den GPCG eingetragen worden
sind. Bezogen auf die Masse an zugefiihrter Bindemittelldsung (520 g) ist dies

eine enorme Menge.

Fur jedes Zeitintervall i wird aus eingebrachter und herausgeférderter Masse
an Wasser die Anderung der Wassermasse in der Anlage ermittelt. Die ab-
schlieffende Rechenoperation besteht darin, diese Verdnderungen aufzu-
summieren, um damit die Masse an Wasser im GPCG zu einem beliebigen
Zeitpunkt t zu ermitteln. Wie die Fehlerrechnung belegt hat, ist ein maxima-
ler zufalliger Fehler von 0,2 g fiir die Anderung im Zeitintervall i anzusetzten.
Es wird daher eine bedingte Summierung durchgefiihrt: Nur wenn die Ande-
rung grofSer als 0,2 g ist, geht sie in die Berechnung von mwasser im Ansatz(t) €in.
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Abbildung 6-38 Ergebnis der Massenbilanzierung
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Dem Ergebnis der Massenbilanzierung wird entnommen, dass der Feuchte-
gehalt wi, des Schtittgutes ab dem Beginn der Sprithphase kontinuierlich
zunimmt, um — erwartungsgemafs — am Ende dieser Phase seinen Maximal-
wert zu erreichen. Idealerweise sollte die Trocknungsverlaufskurve wieder auf
das Niveau des Beginns der Sprihphase zurtickfallen. Die Abweichung von
30 g muss mit der vorliegenden Messanordnung als statistischer Fehler

akzeptiert werden.

Abschliefsend sei kurz auf die Trocknungskinetik dieses WSG-Prozesses ein-
gegangen. Da die Trocknungsgeschwindigkeit gemafs (2.6) als Differenzenquo-
tient aus Feuchtegehalt und Zeit definiert ist, muss zunachst die Trock-
nungsverlaufskurve wi(t) ermittelt werden; danach erfolgt die Ableitung die-

ser Kurve nach der Zeit:
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Abbildung 6-39 Trocknungsverlaufskurve und Trocknungsgeschwindigkeit

Dieser Abbildung kann entnommen werden, dass der erste Trocknungsab-
schnitt, in dem die freie Feuchte an der Oberfliche der Partikeln sowie an
den Behalterwanden verdunstet, ca. 7 Minuten dauert. Diese Phase ist durch
eine konstante Trocknungsgeschwindigkeit gekennzeichnet. Das Trock-
nungsgut hat in diesem Zeitfenster die adiabatische Beharrungstemperatur.
Der Knickpunkt in der Trocknungsverlaufskurve markiert das Ende dieses
Stadiums. Im zweiten Trocknungsabschnitt, welcher durch eine stark abfal-
lende Trocknungsgeschwindigkeit charakterisiert ist, wird das kapillar ge-
bundene Wasser verdunstet.

Der dritte Trocknungsabschnitt wird durch die asymptotische Ann&herung
der Trocknungsgeschwindigkeit an den Wert Null beschrieben. Wahrend die-
ser Phase, die hier ca. 12 Minuten dauert, wird hygroskopisch gebundenes

Wasser entzogen.
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6.6 EIGENSCHAFTEN DES STANDARD-GRANULATES

6.6.1 PartikelgroBenverteilung

Mit der Laserstreulichtanalyse kann die Entwicklung der Partikelgréfienver-
teilung im Verlauf eines Granulationsprozesses ermittelt werden. Dazu mus-
sen die Stichproben des feuchten Schtuttgutes sofort nach ihrer Entnahme
aus dem Granulationsansatz mit moglichst geringer mechanischer Bean-
spruchung auf einer ebenen Flache ausgebreitet und getrocknet werden, um
die aktuelle Korngrofse zu fixieren. Es kann gezeigt werden, dass das
Granulatwachstum sehr schnell nach Beginn der Bindemittelzugabe einsetzt.
Nach etwa 10 Minuten fihrt weiteres Sprihen nur noch zu geringem
Groéfienzuwachs. Die Abnahme von D[v; 0,5] im Verlauf der Trocknung be-
weist einen geringfligigen Abrieb wahrend dieser Phase203.204, Das erhaltene
Produkt weist als Ergebnis einer Siebanalyse folgende Partikel-

grofienverteilung auf:
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Abbildung 6-40 Partikelgrofienverteilung des Standardgranulates

D[v; 0,5] = 265 um

6.6.2 Friabilitat

Schon der visuelle Eindruck des Granulats nach dem Ende der 30 mintitigen
Belastung im Turbula-Mischer lasst nur geringen Abrieb erwarten. Lediglich
an der Glaswand des MischgefafSes ist ein geringer Belag an Feinstaub zu

erkennen. Es werden folgende Messwerte erhalten:

Einwaage Standardgranulat..............coocioiiiinint, : 105,18 g
Siebriickstand nach 8 min.........c..cooviiiiinn. 167,69 g

Einwaage Standardgranulat nach Beanspruchung. : 105,15 g
Siebriickstand nach 8 min.........c..coeiiiiiinnn. 165,34 g
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Der Abrieb betrdgt damit gemafs Gleichung 4-1:

67.69¢ 65342 _ 7
67,69 g

Abrieb = %

Als Ergebnis einer Dreifachbestimmung wird ein Mittelwert des Abriebs von
3,43 % erhalten. Das Standardgranulat wird daher als unempfindlich gegen
Abrieb bewertet.

6.6.3 Rasterelektronenmikroskopie

Um eine mogliche Formé&nderung der Partikeln im Verlauf eines Granulati-
onsprozesses zu untersuchen, werden REM-Aufnahmen von Proben ge-
macht, die zu verschiedenen Zeitpunkten eines Standardgranulationsprozes-
ses erhalten worden waren: 10 und 20 Minuten nach Spriithbeginn, zu Spri-
hende sowie nach Ende der zehnmintiitigen Trocknungsphase werden Proben
mit dem Probenzieher gewonnen, auf ein Uhrgldschen verteilt und sofort im
Trockenschrank bei 60 °C getrocknet. Die folgende Aufnahme zeigt Partikeln
nach der Halfte der Granulationsphase in 100 facher Vergrofierung:

470 .1 »m

*x100 Z00pm
#HP70S5106 HNr 6 102 30 M

Abbildung 6-41 REM-Aufnahme des Granulates mit 100 facher Vergrofierung

Es ist deutlich zu erkennen, dass sich Agglomerate mit unterschiedlicher
aber stets abgerundeter, elliptisch bis kugeliger Form gebildet haben. Der im
GranulLac® enthaltene Feinanteil ist nicht mehr zu finden. Die folgende 500
fache Vergrofserung zeigt die Oberflache eines solchen Granulatpartikels:
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Abbildung 6-42 REM-Aufnahme der Oberfliche eines Granulatpartikels in 500 facher Vergrofserung

Die Primarpartikeln sind noch deutlich im Granulatkorn zu erkennen. Diese
Aufnahme zeigt die zerkliftete, viele Poren beeinhaltende Struktur der Gra-
nulatpartikeln. Damit ist offensichtlich, dass das Bindemittel nicht etwa die
Hohlraume zwischen den Primarpartikeln erfiillt, sondern vielmehr nur Kon-
taktstellen zwischen den verschiedenen Teilchen bildet.

Gegen Ende der Sprihphase kann es zu Sekundaragglomerationen kommen:
Die Partikelngréfe nimmt noch einmal deutlich zu. Die folgende Aufnahme
zeigt ein solches Granulatteilchen in 100 facher VergréfRerung:
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Abbildung 6-43 REM-Aufnahme von Sekunddragglomerationen in 100 facher Vergrofierung

Es ist deutlich zu erkennen, dass dieses Teilchen mit einem Durchmesser
von ca. 1 mm aus mehreren Granulatpartikeln zusammengesetzt ist. Derarti-
ge durch Sekundaragglomeration hervorgegangene Partikeln werden wahrend
der Trocknungsphase durch die mechanische Belastung des Gutes zumeist
wieder abgebaut. Die folgende Aufnahme zeigt das fertige Granulat zu Ende

der Spruhphase in 20 facher Vergrofierung:

.

H-o05106 Produk+t+ 102

Abbildung 6-44 REM-Aufnahme des Produkts am Ende der Spriihphase in 20 facher Vergriofierung
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Es ist gut zu erkennen, dass am Ende des Trocknungsprozesses relativ spha-
rische Partikeln tbrigbleiben; es sind praktisch keine durch Sekundéaragglo-
meration temporar gebildeten Partikeln mehr existent. Die Partikeln variieren
in der Grofde zwischen 150 und 500 um.

Das in der Spruhfltssigkeit geloste Bindemittel reichert sich wahrend der
Agglomerationsphase an der Partikeloberfliche in Form eines Films an. Aus
diesem Grund ist es nur schwer moglich, Festkoérperbriicken aus erhéartetem
Bindemittel an der Granulatoberflache sichtbar zu machen4?. Erschwerend
kommt hinzu, dass nach Uberschreiten einer gewissen Vergréfierung der E-
lektronenstrahl deutlich sichtbare Verdnderungen an der Probe bewirkt: We-
nige Sekunden nach Einstellung der Vergrofierung wolbt sich die Oberflache
auf, das Umfeld bekommt Risse. Bei den vorliegenden Proben waren derartige
Zerstérungen bei VergrofSerungen jenseits von 5000 zu beobachten. Die fol-
gende Aufnahme zeigt derartige Verdnderungen, die beim Fokussieren mit
10.000 facher Vergrofserung entstanden sind:

=x3000 10rm
#705106 Produk+t 102

Abbildung 6-45 REM-Aufnahme des Granulates in 10.000 facher Vergrifierung

Dennoch ist es gelungen, Aufnahmen von Bindemittelbrticken zu machen:
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Abbildung 6-46 REM-Aufnahme einer Bindemittelbriicke in 5000 facher Vergrofferung

Da sich CrossPVP mit seiner schwammférmigen Struktur sehr deutlich von
den kantigen GranulLac-Partikeln unterscheidet, ist es moglich, Priméarparti-
keln dieses Sprengmittels in Granulatpartikeln zu identifizieren. Die folgende
Aufnahme zeigt Bindemittelbriicken zwischen CrossPVP und Granulac-

Priméarpartikeln in 3000 facher Vergréfserung:

=3 000 10ym m————————————————1
H-o05106 Produk+ 102

Abbildung 6-47 REM-Aufnahme einer Bindemittelbriick in 3000 facher Vergrofserung
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6.7 ANSATZE ZUR SIMULATION DER WIRBELSCHICHT-
GRANULIERUNG

Im Folgenden werden zunichst die fir eine Simulation erforderlichen Be-

rechnungen fUr die kritischen Parameter eines WSG-Prozesses durchgeftihrt.

6.7.1 Berechnung der Enthalpie feuchter Luft
Die Enthalpie H eines zusammengesetzten Systems entspricht der Summe
der Enthalpien der das System aufbauenden Komponenten. Fir feuchte Luft

(ohne Wasserkondensatbildung) gilt folglich:

H, =H,+H, (6.48)

Hyes Enthalpie feuchter Luft [kJ]

Hr Enthalpie trockener Luft [kJ]

Hp  Enthalpie von Wasserdampf [kJ]
Da die Enthalpie stets als Produkt von Masse m und spezifischer Enthalpie h
beschrieben werden kann, gilt:

ngs =my hy +my, -, (6.49)

mr. Masse trockener Luft [kg]

hy,  Spezifische Enthalpie trockener Luft [kJ/kg]

my Masse Wasser [kg]

hp  Spezifische Enthalpie von Wasserdampf [kJ/kg]
Die Division dieser Gleichung durch die Masse trockener Luft mr, fihrt damit
zur Berechnung der spezifischen Enthalpie feuchter Luft hges:

e =y + % - Py (6.50)

hges Spezifische Enthalpie feuchter Luft [kJ/kg]

In Ubereinstimmung mit dem HESS’schen Satz kann die Herstellung von
Wasserdampf der Temperatur T gedanklich in zwei Phase geteilt werden: zu-
erst wird Wasser bei O °C verdampft und anschliefSend auf T aufgeheizt. Die

spezifische Enthalpie von Wasserdampf entspricht somit der Summe:
h,=h,+h, (6.51)

hy  Spezifische Verdampfungsenthalpie von Wasser 2491 kJ/kg
hw Spezifische Enthalpie von Wasser [kJ/kg]

Es gilt allgemein:

AH =m-c,-AT (6.52)

Cp Spezifische Wirmekapazitdt bei konstantem Druck [kJ/(kg-°C)]
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Da man nur imstande ist, Enthalphiednderungen zu messen, kénnen in Ge-
mischen Enthalphienullpunkte beliebig definiert werden205. Als unterer Be-
zugspunkt wird willktirlich O °C gewahlt und die Enthalpie trockener Luft
sowie fltissigen Wassers gleich Null gesetzt.

Fiir§ =0°C gelte: h,;, =0
= hy =c, ;AT
= hy =c, 49
o (6.53)
Fiir§ =0°Cgelte: h, =0
= hy, = Comw -9

Cp1L  Spezifische Warmekapazitdt trockener Luft bei konstantem Druck [kJ/(kg-°C)]
Cow Spezifische isobare Wirmekapazitdt des Wasserdampfes [kJ/(kg-°C)]

Fur die spezifische Enthalpie feuchter Luft hges gilt somit:

By = Cpp 9+ 7 (b +cpy - 9) (6.54)

Aus dem Einsetzen der konstanten Zahlenwerte206 resultiert schliefRlich:

J J J

By, =1,005—"——-9 +7, -[2491— +193—"— -9} (6.55)
g g g-°C

Diese Gleichung verdeutlicht, dass die Enthalpie feuchter Luft mit steigender

Temperatur und steigendem Feuchtegehalt zunimmt. Sie ist die Grundlage

zur Erstellung des 1923 nach dem deutschen Physiker MOLLIER benannten
Diagramms.

0,15 . .
¢ =0,05 01; 5 */ relative Luftfeuchtigkeit ‘ s =
5°/o o 2 ] -
eesSs-—ee-coerene = ESSSEs=—_SSs
—E_Egﬁgzgﬁgéiziégzﬁz ESSSNTS = =
50 = e e e e e S e e S e A IS = -
A —%E——%:Sj S -
AN S S eSS e e e
SeremmsoEEsaneSs eSS S =
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IR 7
o HEHZR
T N
pocvi/d ]
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Wassergehalt x ( gWasser . kg™ trockene Luft) —

Abbildung 6-48 Mollier-Diagramm

213



6. Ergebnisse

214

6.7.2 Berechnung der kritischen Spruhrate

Die Absicht der Berechnung besteht darin, flir definierte Zuluftbedingungen
den maximal erreichbaren Feuchtegrad der Abluft zu postulieren, um damit
die Voraussetzungen flr die Berechnung der kritischen Sprihrate zu schaf-
fen. Hierzu wird ein adiabatischer Trocknungsprozess angenommen: Die zum
Verdampfen des eingesprithten Wassers erforderliche Energie soll allein von
der aufgeheizten Zuluft herrtihren. Bei Vorversuchen mit Einspriihen von
Wasser in die leere Anlage hat sich gezeigt, dass die Temperatur des Wand-
materials unmittelbar nach Beginn des Spriihvorganges stark abnimmt. Die
in der Behéalterwand des GPCG sowie im Granulat selbst gespeicherte Wéar-
memenge ist im Vergleich zu der mit der aufgeheizten Zuluft zugefihrten
vernachléssigbar und bleibt daher fiir die nachfolgenden Rechnungen unbe-
rucksichtigt19.

Fur die Berechnung der kritischen Sprihrate muss zunachst die aus der
Verdampfung des eingesprithten Wassers zu erwartende Ablufttemperatur
ermittelt werden. Die spezifische Enthalpie der aufgeheizten Zuluft hges lasst
sich gemafS (6.54) berechnen. Unter der Annahme eines adiabatischen Pro-
zesses ist hges ein konstanter Wert. Auflésen dieser Gleichung nach v fihrt

damit unmittelbar zu der gesuchten Ablufttemperatur:

h, —h, -
9 :geS—VX (6.56)

Cpr TCpyw X

Die kritische Spriihrate ist genau dann erreicht, wenn die Abluft eine relative

Feuchte von @out = 100 % aufweist. Durch Einsetzen von (2.27)

v = o,&z% 2.27)
0P,

in (6.56) folgt mit ¢ = 1 somit:
p
hoes — hyy -0,622 - —2—

9= P~ Pp (6.57)

Cp +Cpy 0,622 p‘_’f;
D

Der Sattigungsdampfdruck von Wasser pp ist ebenfalls temperaturabhangig
und wird mit (6.5) berechnet. Es gilt folglich:

17,08085-3

610 78 . e234,l75+9

17,08085-9

_ . ,234,175+8
0= p—610,78-¢e _g 6.58)

17,08085-9

610 78 . 6234,175+S

17,08085-9

p _ 610 78 . e234,175+9

By — hy 0,622

Cpyp +Cpyy 0,622
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Da ein Auflésen dieser Gleichung nach 3 nicht moéglich ist, wird die Abluft-
temperatur nummerisch bestimmt. Beginnend bei O °C wird der Wert fir 9 in
0,01 °C Schritten erhoht, bis die Differenz in Gleichung 6.58 gerade grofier
als Null wird". Mit dem so erhaltenen Wert der Ablufttemperatur wird jetzt
der Feuchtegehalt der Abluft gemafs (2.28) ermittelt:

pD(S)
=622. —2—~— .
Ko P—Pp (9) (©3

Diese Berechnung kann graphisch anhand des Mollier-Diagramms durch
Verschiebung parallel zur Adiabate nachvollzogen werden.

Fuar die Massenstrome des Wassers gilt analog zu den Berechnungen in der
Massenbilanzierung mit dem Ubergang in die Einheit g/min folgende Zah-

lenwertgleichung:
m — IOOO pin ) V.;n (6 60)
win = 1000 '
60 1000
Xin
m‘v,[,, Massenstrom Wassereintrag durch die Frischluft [g/min]

Die Masse an trockener Luft, die mit der Pressluft eingetragen wird, ist so
gering, dass sie fiir diese Berechnungen vernachlassigbar ist. Es gilt daher:

i, (6.61)

My Massenstrom trockener Luft [g/min]

~ 1000

mTL - W ’ pin ’ I/in —Mhyin (662)

Mit dem so bestimmten Massenstrom an trockener Luft wird unmittelbar der

Massenstrom an Wasser in der Abluft zugéngig:

mw,out = Xout ' mTL (663)

Als letzten Schritt der Berechnung wird die kritische Sprihrate als Differenz
der beiden Wasser-Massenstrome ermittelt:

m. . (6.64)

w,out w,in

mkrit =m

* Vergleiche Programmlisting im Anhang

215



6. Ergebnisse

216

6.7.3 Anwendung des Parameters ,kritische Spriihrate* in der
Praxis

Wie eingangs dargestellt wurde, besteht die weitere Zielsetzung der Arbeit
darin, basierend auf der Massenbilanzierung Arbeitsbereiche fir Standard-
granulate zu charakterisieren sowie darauf aufbauend WSG-Prozesse steuern

zu konnen.

Im Folgenden wird am Beispiel der Standardrezeptur aufgezeigt, wie Arbeits-
bereiche fir die Durchfiihrung einer Granulierung ermittelt werden kénnen.
Das Versuchsdesign sieht dazu vor, ausgehend von der empirisch ermittelten
Standardrezeptur unter Konstanthaltung aller Ubrigen Versuchsparameter
die Spruhrate auf vier Niveaus zu variieren. Die Masse an zugesetzter Binde-
mittelldsung ist in allen Experimenten konstant. Das bedeutet, dass z.B. bei
einer erhohten Sprihrate die Sprihphase entsprechend kurzer ist. Als Be-
wertungskriterium fungiert hier die kritische Sprihrate.

Bei der Standardrezeptur werden 520 g Bindemittellésung mit einer Sprihra-
te von 25 g/min zugefihrt. Die kritische Sprihrate betrigt wahrend dieses

Versuchs 15,2 g/min. Es werden folgende funf Versuche durchgefiihrt:

Tabelle 6-3 Versuchsdesign

Experlment ‘ Verh.éi.ltnis Sprl'il}rate S ‘
zu kritischer Spriihrate
0193 | 1,7 | Standardrezeptur |
0194 | 0,8 | |
Vorzeitiger Versuchsabbruch,

0195 ‘ 23 ‘ dagFestbettbildung
0196 | 2,0 | |
0197 | 1,7 | Reproduzierbarkeit |

Die Ergebnisse der Massenbilanzierungsrechnung aller Versuche werden
durch lineare Transformationen so in einem Diagramm zusammengestellt,
dass der Anstieg die Funktionen mwasser im Ansatz, i(t) Zu Beginn der Sprithphase

sdmtlich im Koordinatenursprung liegen.
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Abbildung 6-49 Vergleich der Ergebnisse der Massenbilanzierungsrechnung

Diese Abbildung verdeutlicht, dass das Einspriihen einer konstanten Masse
an Bindemittellosung mit verschiedenen Sprihraten zu unterschiedlichen
temporiaren Wassergehalten im Ansatzgefafd fihrt. Um zu ermitteln, welchen
Einflufs dies auf die Beschaffenheit der erhaltenen Granulate hat, wurden

von den vier Produkten Siebananlysen durchgeftihrt.
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Abbildung 6-50 Einfluf3 der Granulationsbedingungen auf die Partikelgrdfsenverteilung

D[V, O;S]Experiment 0193 = 265 um D[V; O;S]Experiment 0194 = 150
um

D[V, O;S]Experiment 0197 = 290 um D[V; O;S]Experiment 0196 = 620
um
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Die Resultate der Siebanalysen verdeutlichen, dass hohere Feuchtegehalte
des zu granulierenden Gutes wahrend der Sprihphase die PartikelgrofSenver-

teilung des Produktes zu gréfdseren Werten hin verschiebt.

Aus der Festbettbildung bei Anwendung des 2,7 fachen der kritischen Sprih-
rate wird der kritische Wassergehalt fir die Standardgranulationsmethode
berechnet: Der Zusammenbruch des Wirbelbettes trat bei einer Wassermasse
von 260 g auf 947 g trockenes Schuittgut auf. Der kritische Wassergehalt be-
tragt demnach wim = 27,5 %.

Abschliefsend bleibt festzuhalten, dass diese Ergebnisse die Anwendbarkeit
der Massenbilanzierungsrechnung im Allgemeinen sowie die des Parameters

sKritische Sprihrate“ im besonderen belegen.



7 DISKUSSION UND AUSBLICK

Mit dieser Arbeit ist gezeigt worden, dass bei adadquater Instrumentierung
einer WSG-Anlage eine Massenbilanzierung eines Wirbelschichtgranulati-
onsprozesses durchgefiihrt werden kann. Der auf diese Art berechnete Ver-
lauf des Wassergehalts im Granulationsgefas wahrend eines WSG-Prozesses
entspricht exakt dem in der Literatur postulierten46. Mit der vorliegenden
Instrumentierung des GPCG ist eine vollstdndige Beschreibung eines WSG-
Prozesses (mit Ausnahme der Warmeabstrahlung der Anlage) moéglich. Im
Verlauf der Arbeiten wurde deutlich, wie aufwendig insbesondere die Kalib-
rierung von Feuchte- und Volumenstrommessungen sind. Es wurde offen-
sichtlich, dass die Sensorik erst nach einer thermischen Aquilibrierung der
gesamten Anlage stabile Basislinien erreicht, die Voraussetzung fiir die Be-
rechnung einer Massenbilanzierung sind. Nicht unterschatzt werden durfen
Probleme mit dem dynamischen Verhalten der Messumformer. Die Abwei-
chungen der Trocknungsverlaufskurve zu Beginn der Sprihphase gegentiber
dem Ende der Trocknungsphase werden hauptsichlich auf derartige Mes-
sungenauigkeiten zurtickgefiihrt. Verbesserungsmoglichkeiten werden daher
beztiglich der Ansprechzeit und der Richtigkeit der Feuchtesensoren gesehen.

Am Ende dieser Arbeit soll in einem Ausblick aufgezeigt werden, welches
Entwicklungspotenzial in der Massenbilanzierung von WSG-Anlagen steckt.

Hochste Prioritdt in der Verbesserung der Instrumentierung sollte dem An-
sprechverhalten der Feuchtesensoren zugewiesen werden. Die dynamische
Korrekur der Messkurven ist dazu ein probates Instrument, zweckmaéafdiger
hingegen ist die Verwendung von Messumformern mit verbessertem Zeitver-
halten.

Bei der gegenwartigen Instrumentierung arbeitet der Abluftfeuchtesensor
haufig dicht an der oberen Grenze seines Arbeitsbereichs. Durch aktives Auf-
heizen der Abluft konnte die relative Feuchte soweit gesenkt werden, dass die
Sensorik im optimalen Bereich arbeitet. Alternativ ware auch eine Messung
hinter dem Sauggeblase bzw. unmittelbar vor dem Abluftgriting moéglich, da
hier die Temperatur deutlich tiber der an der Abluftmessstelle liegt.

Durch ein aktives Aufheizen des akustischen Feuchtesensors kann sicherge-
stellt werden, dass Mess- und Referenzluftstrom von Beginn der Messung an
die gleiche Temperatur haben. Der Temperatureffekt wird damit eliminiert.
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Bei Verwendung einer grofSeren Messzelle sollte es moglich sein, konstante
Stromungsverhéltnisse am akustischen Feuchtesensor zu erhalten, so dass
der Einflufs des Volumenstroms auf das Messergebnis ausgeschlossen wird.
Dabei ist zu gewédhrleisten, dass das Ansprechverhalten des Messsystems

nicht ibermé&fdig verschlechtert wird.

Zwar ermoglicht die Massenbilanzierung das Arbeiten mit variablen
Frischluftfeuchtegehalten, fiir Uberpriifungen der Reproduzierbarkeit des
gesamten Messsystems ware hingegen eine Konditionierung der Frischluft sehr
hilfreich.

Bei Verwendung alternativer Rezepturen sollten insbesondere Massenbilan-
zierungen von Krustengranulationen durchgefihrt werden, um zu Uberpriifen,
ob wahrend der Granulationsphase mit einem konstanten Wassergehalt des

Schtittgutes gearbeitet werden kann.

Bei der Berechnung der kritischen Sprihrate ist die in der Anlage gespeicher-
te Warme vernachlassigt worden. Eine Erhohung der Richtigkeit dieser Be-
rechnung kénnte bei Aufstellung einer Wdirmebilanz der gesamten WSG-
Anlage erzielt werden. Hierzu waren eine Vielzahl von Temperaturmessungen
an der AufSenseite des GPCG erforderlich.

Die Ubertragung der Massenbilanzierung auf alternative WSG-Verfahren wie
das Rotor-Verfahren sollte problemlos moglich sein, bedarf jedoch der expe-

rimentellen Verifizierung.

Voraussetzung fur die industrielle Anwendung der Massenbilanzierung ist ein
erfolgreiches Scale-up der Instrumentierung. Allein dies wiirde bereits die Vali-

dierung von WSG-Prozessen deutlich erleichtern.

Es sollte moglich sein, mit der in dieser Arbeit entwickelten Massenbilanzie-
rung Steuerungen beliebiger WSG-Prozesse flir Standardrezepturen

durchzuftihren.



8 ZUSAMMENFASSUNG

In der vorliegenden Arbeit wird die Massenbilanzierung einer Wirbelschicht-
granulierung implementiert. Durch die umfangreiche Instrumentierung eines
Laborgerates zum Wirbelschichtgranulieren im Top-Spray-Verfahren ist es
moglich, die relative Luftfeuchte, die Temperatur und den Absolutdruck der
Frischluft sowie der Abluft und ferner den Luftvolumenstrom zu messen. Die
Berechnung der Dichten der feuchten Luft erméglicht den Ubergang zu Mas-
senstromen von Luft und von Wasser. Aus der Differenz von in die Anlage
eingebrachtem und herausgeférdertem Wasser wird auf die aktuelle Masse
an Wasser im Granulationsansatz geschlossen. Voraussetzung fir eine derar-
tige Massenbilanzierung ist dabei eine sehr prazise Bestimmung samtlicher

relevanter Parameter.

Fur die Messung der relativen Luftfeuchten mit kapazitiven Feuchtesensoren
ist ein Kalibrierverfahren entwickelt worden, bei welchem gesattigte Salzlo-
sungen bei verschiedenen Temperaturen Luftatmosphéren definierter relati-
ver Feuchtigkeit aufweisen. Aus den gemessenen Daten von Temperatur und
relativer Luftfeuchtigkeit wird dabei mittels Response-surface-Technik eine
dreidimensionale Korrekturfunktion ermittelt.

Das Ansprechverhalten der Feuchtesensoren ist ein kritischer Parameter flr
die Massenbilanzierung. Das fir Feuchtesensoren obligatorische Sinterfilter
fihrt zu zeitlichen Verzogerungen der Messung. Da innerhalb dieses Schutz-
korpers aufgrund des Temperaturunterschiedes zum Messmedium ein eige-
nes Mikroklima herrscht, kann die relative Feuchte der stromenden Luft nur
bei Einsatz eines zusatzlichen, externen Temperaturfiihlers berechnet wer-
den. Eine Verbesserung der dynamischen Feuchtemessungen stellen akusti-
sche Feuchtesensoren in Aussicht.

Die Messung des Volumenstroms erfolgt durch ein ungedampftes Fltgelrada-
nemometer. Zur Kalibrierung dieses Sensors werden mit einem Hitzedrahta-
nemometer Strémungsprofile in einer Einlaufstrecke bei verschiedenen Vo-
lumenstrombedingungen aufgenommen. Aus der Integration der Stromungs-
geschwindigkeit tiber den Rohrquerschnitt wird der aktuelle Volumenstrom
ermittelt. In der gesamten Anlage herrschen stets turbulente Strémungsver-
héaltnisse.

Die Messung des statischen Druckes an den Stellen der Feuchtemessungen
ist Voraussetzung fiir die korrekte Berechnung des Feuchtegehalts sowie der
Dichte der feuchten Luft.

221



8. Zusammenfassung

222

Voraussetzung fir die Massenbilanzierung ist, dass im Bereich der Feuchte-
messstellen samtliches Wasser gasfoérmig vorliegt, da Kondensat nicht von
den Feuchtesensoren erfasst wird. Durch Messung der Rohrwandtemperatur
und Berechnung der Taupunkttemperatur der Abluft kann eine Kondensati-
on von Wasser an der Stelle der Abluftfeuchtemessung ausgeschlossen wer-

den.

Durch Anwendung der Massenbilanzierungsrechnung kann gezeigt werden,
dass der Wassergehalt im GranulationsgefafS im Verlauf der Sprihphase kon-
tinuierlich ansteigt, um wahrend der Trocknungsphase in drei Trocknungs-

abschnitten wieder auf den Ausgangswert zurtickzugehen.

Fur den Fall der Standardrezeptur folgt aus der Erstellung der Wasserbilanz,
dass im Verlauf eines Granulationsprozesses mit der Frischluft mehr als
doppelt so viel Wasser in die Anlage eingetragen wird, wie aus dem Einspra-

hen der Bindemittelldsung resultiert.

Die Berechnung der Enthalpie der feuchten Zuluft zusammen mit den An-
nahmen eines adiabatischen Verdampfungsprozesses und einer Sattigung
der Abluft erlauben die Bestimmung einer kritische Spriihrate, bei welcher
sémtliches durch die Spruhfltssigkeit eingetragenes Wasser durch die Abluft
herausgeférdert wird. Die Richtigkeit dieser Berechnung kann durch Ein-

sprihen von Wasser in eine leere Anlage verifiziert werden.

Fur die verwendete Standardrezeptur wird aufgezeigt, dass eine zufriedenstel-
lende Aufbauagglomeration bei einer Sprihrate, die dem 1,7 fachen der kriti-
schen Spruhrate entspricht, erzielt wird. Ab dem 2,3 fachen der kritischen

Spruhrate kommt es hingegen zur Festbettbildung.

Die Zugabe einer konstanten Bindemittellosungsmenge mit unterschiedlicher

Spruhkinetik fihrt zu unterschiedlichen Granulaten.

Die Spruhtropfengréfie wird mit Hilfe der Laserstreulichtanalyse ermittelt.
Durch eine dreidimensionale Response-Surface wird der mittlere Sprihtrop-

fendurchmesser bei gegebener Sprithrate sowie Sprihluftdruck berechnet.

Die PartikelgrofSenbestimmung wihrend des Granulationsprozesses wird

durch eine Freifalleinrichtung in einen Laserstreulichtanalysator erzielt.

Mit dieser Arbeit werden die Voraussetzungen fir die umfassende Steuerung
von Wirbelschichtgranulationsanlagen sowie der darin stattfindenden Granu-

lationsprozesse gelegt.
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9 SUMMARY

Besides the high shear granulator the fluidized bed granulator is the most
important type of wet granulators used in pharmaceutical industry today. To
ensure a constant product quality it is necessary to validate the whole wet
granulation process. Given that fluidized bed granulators use air from the
environment the moisture content of the fresh air influences the granulation
process. As conditioning of the fresh air at a constant moisture content is the
exception, many pharmaceutical manufacturers have immense problems
concerning the validation of this kind of process. These days there are several
moisture measurement systems for wet granulators available. However, no
measurement technique is universally suitable for all substances. All of these

systems require expensive calibrations.

The fluid bed granulator system is subdue to the water mass balance equa-
tion: The mass of water inside the granulator at each point of time can be
calculated as the sum of water contained inside the primary particles at the
beginnig plus the mass of water transferred into the granulator with the fresh
air and the compressed air plus the contingent from the spray liquid minus
the mass of water at the outflow.

The goal of this thesis is to prove the following hypothesis: It is technically
possible to accurately calculate the mass of water in the fluid bed granulator
system based on the measured values in the water mass balance equation.
Thus evaluating the entire process of the granulation cycle. In addition, the
agglomeration tendencies of primary particles depending on the moisture
content were to be characterized. Finally the prerequisites for control systems
and simulations of fluidized bed granulation processes needed to be estab-
lished.

The granulation experiments are performed using a laboratory-scale Glatt
Powder Coater Granulator (GPCG 1.1, Glatt GmbH, Binzen, Germany). The
machine operates with the top-spray methode. The dimension of the granula-
tor allows the handling of product batches up to a volume of 5 litres. As a
result of substantial modification the machine contains an extensive instru-
mentation. Among other things the relative humidity, the temperature and
the absolute pressure of the fresh as well as of the outlet air and moreover
the volume flow are measured. The data collection is accomplished using a
LabVIEW® software (National Instrumens Corporation, Austin, Texas, USA) at
collection intervals of 5 seconds. Subsequently the data is transferred to a
Microsoft® EXCEL worksheet for evaluation.



The granule formulation consists of a-lactose-monohydrate (GranuLac® 200,
Meggle GmbH, Wasserburg, Germany) and cross-linked polyvinylpyrrolidone
(Polyplasdone® XL, ISP Technologies Inc., Wayne, US) as tablet disintegrant. A
solution of polyvinylpyrrolidone (Kollidon® 90 F, BASF AG, Ludwigshafen,

Germany) in purified water is used for the granulation of the material.

The measurement of the relative humidity of the air flow is realized by capaci-
tive humidity sensors (Hygromess Transmitter, Hygrocontrol GmbH, Hanau,
Germany). At a given temperature an excess of a water soluble salt in contact
with its saturated solution and contained within an enclosed space produce a
constant relative humidity, which is used for the calibration of the sensing
elements. Based on the measured data of temperature and relative humidity
a three-dimensional function for the calibration factor is calculated via re-

sponse-surface-technique.

The response time of the humidity sensors is a crucial parameter for the
mass balance. The principle of measurement of the humidity sensors used is
the modification of the capacity of a condenser. Dependend on the relative
humidity of the surrounding, water diffuses into the sensing element and
causes a change of the dielectric constant. The time required for the equili-
bration of this process leads to a time response of the sensor. The head of the
humidity sensor is covered by a dust filter consisting of sintered metal. As the
water has to pass the filter material, this causes a further delay of the meas-
uring system. If the relative humidity of the medium jumps from 0 % up to 90

% the sensor displays the 45 % level after 2,5 minutes (half-life periode).

The temperature inside the dust filter differs from that of the surrounding.
On this account there is a special climate at the sensing element. Neverthe-
less the moisture content of the humid air inside and outside the dust filter is
identical. For the determination of the relative humidity of the flowing air an

additional temperature sensor at this position is essential.

Acoustic humidity sensors use airborne sound properties as primary sensing
effect. This type of measurement system features a very short response time.
An acoustic humidity sensor (prototype, HTW, University of applied sciences,
Dresden, Germany) is used for the dynamic humidity measurements of the
outlet air. Comparative measurements demonstrate the advantages over ca-

pacitive humidity sensors with regard to the response characteristics.
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The volume flow of the humid air is one of the most important parameters of
the mass balance. For this reason it is important to calibrate the volume flow
sensor as precisely as possible. The granulator is instrumented with a propel-
ler-type flowrate meter (ZS25GA, Hontzsch GmbH, Waiblingen, Germany). In
order to determine the volume flow most accurately, it is obligatory to meas-
ure the air flow velocity profile inside the tube under several constant volume
flow conditions. The technical investigation is carried out with a hot-wire
anemometer. The integration of the mathematical function describing the air
velocity profiles results in volume flow values that are used for the calibration
of the propeller-type flowrate meter. Turbulent flow is observed throughout
the tubes.

The mass balance requires a conversion from the measured volume flow of
humid air into a mass flow. As a result the density of the humid air at the
positions of the fresh air moisture sensor and of the outlet air moisture sen-

sor has to be calculated as precisely as possible.

As the granulator works with a suction fan, there is low pressure inside the
system. This air pressure is dependent on several parameters like volume
flow rate, powder-loading, filter obstruction etc. As the air pressure deter-
mines the density and relative humidity of the air, it is essential to measure

its value at the position of the humidity sensors.

The humidity sensor is only able to measure at one position. Consequently it
is a prerequisite for the calculation of a mass balance that the moisture con-
tent is constant in the whole cross-section of the tube. The experimental veri-
fication of this assumption however shows that there is a temperature de-
crease from the middle to the wall due to thermal radiation of the metallic
tube. As a consequence the relative humidity increases in the same direction.
However the moisture content values are constant over the cross-section. The
temperature of the moisture sensor was always higher than the saturation
temperature. Therefore, water condensation at the sensing element can be

excluded.

The results of the mass balance calculation show that the mass of water in-
side the granulation vessel increases continuously during the spraying phase.
The drying phase can be divided into three stages with different drying rates.
In the final stages the water content of the bulk product reaches the initial

value.

In case of the standard granulation methode the mass balance calculation
clearly shows that the mass of water introduced by the fresh air exceeds that

from the spray liquid more than twice.



The calculation of the enthalpy of the humid fresh air and the assumption of
an adiabatic evaporation as well as a relative humidity of the outlet air of
100 % allows the determination of a critical spray rate. If water is sprayed
into the empty granulator with this liquid feed rate, the complete amout of

water is carried along by the outlet air.

In case of the standard granulation methode a satisfying agglomeration can
be realised by use of a liquid feed rate that is 170 % of the critical spray rate.
If the spray rate exceeds 230 % of the critical spray rate, the agglomeration
tendencies of the bulk material jump up enormously. As a result it is not

possible to fluidize the formulation any longer.

Using different spray kinetics to apply a constant mass of binder liquid re-

sults in diverse granulates.

The size of the spray drops is measured using laser diffraction (ParticleSizer ®
2600, Malvern, Herrenberg, Germany). The application of a three-dimensional
response surface makes it possible to calculate the mean spray drop diameter

dependent on spray rate and atomising air pressure.

As the sampling during the granulation process provides only a very small
volume of sample material, a modified laser diffractometry methode has been
developed. To overcome problems with attrition of the granules by use of the
conventional sample application the bulk material is positioned on a chute.
By means of mechanical induced vibrations the granules trickle from the

chute and fall through the laser beam without any attrition effects.

The results presented in this thesis provide the prerequisites for a compre-
hensive control system for fluidized bed granulators as well as the according

granulation processes.
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ERGEBNISSE DER STROMUNGSGESCHWINDIGKEITS-
MESSUNGEN

Tabelle 10-1

15 % Offnung der Abluftklappe
19 m*h Volumenstrom laut GPCG-Anzeige
Entfernung von der Rohrwand [mm] U Hitzdraht [V] Stromungsgeschwindigkeit u [m/s]

0,01 1,482 0,287
0,03 1,475 0,263
0,1 1,461 0,218
0,2 1,474 0,260
0,3 1,476 0,267
0,4 1,493 0,328
0,5 1,51 0,398
0,6 1,515 0,420
0,7 1,528 0,480
0,8 1,532 0,500
0,9 1,535 0,515
1 1,546 0,573
1,1 1,555 0,623
1,2 1,554 0,617
1,3 1,55 0,595
1,4 1,559 0,646
1,5 1,564 0,675
1,6 1,568 0,700
1,7 1,569 0,706
1,8 1,574 0,737
1,9 1,579 0,769
2 1,578 0,763
2,2 1,581 0,782
2,4 1,587 0,822
2,6 1,593 0,864
2,8 1,596 0,885
3 1,594 0,871
3,2 1,601 0,921
3,4 1,603 0,935
3,6 1,602 0,928
3,8 1,604 0,943
4 1,607 0,965
4,2 1,609 0,980
4,4 1,607 0,965
4,6 1,613 1,011
4,8 1,615 1,026
5 1,618 1,050
5,2 1,617 1,042
5,4 1,614 1,019
5,6 1,617 1,042
5,8 1,616 1,034
6 1,618 1,050
6,2 1,612 1,003
6,4 1,618 1,050
6,6 1,624 1,098
6,8 1,626 1,114
7 1,623 1,090
7,5 1,621 1,074
8 1,627 1,123
8,5 1,627 1,123
9 1,622 1,082
9,5 1,625 1,106
10 1,624 1,098
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12,5 1,626 1,114
15 1,628 1,131
17,5 1,633 1,173
20 1,638 1,216
22,5 1,637 1,207
25 1,64 1,233
27,5 1,639 1,224
30 1,64 1,233
32,5 1,639 1,224
35 1,643 1,260
40 1,643 1,260
45 1,638 1,216
50 1,634 1,181
55 1,627 1,123

Tabelle 10-2

23 % Offnung der Abluftklappe

50 m*h Volumenstrom laut GPCG-Anzeige

Entfernung von der Rohrwand [mm] U Hitzdraht [V] Stromungsgeschwindigkeit u [m/s]
0,01 1,56 0,652
0,03 1,58 0,776

0,1 1,625 1,106
0,2 1,651 1,332
0,3 1,675 1,565
0,4 1,69 1,723
0,5 1,695 1,777
0,6 1,713 1,984
0,7 1,718 2,044
0,8 1,72 2,068
0,9 1,725 2,130
1 1,735 2,257
1,1 1,74 2,322
1,2 1,742 2,348
1,3 1,75 2,456
1,4 1,749 2,442
1,5 1,75 2,456
1,6 1,753 2,497
1,7 1,752 2,484
1,8 1,758 2,567
1,9 1,762 2,624
2 1,765 2,667
2,4 1,768 2,710
3 1,771 2,754
3,4 1,775 2,813
4 1,78 2,889
4.4 1,782 2,919
4,6 1,783 2,934
4.8 1,785 2,965
5 1,787 2,996
6 1,79 3,043
7 1,795 3,122
8 1,8 3,203
9 1,805 3,285
9,5 1,804 3,268
10 1,807 3,318
12,5 1,813 3,419
15 1,815 3,453
17,5 1,818 3,504
20 1,822 3,574
22,5 1,825 3,627
25 1,827 3,662
27,5 1,828 3,680
30 1,83 3,715
32,5 1,831 3,733
35 1,831 3,733
40 1,829 3,698
45 1,827 3,662
50 1,82 3,539
55 1,81 3,368
60 1,79 3,043
65 1,75 2,456
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Tabelle 10-3

28 % Offnung der Ablufiklappe

71 m%h Volumenstrom laut GPCG-Anzeige

Entfernung von der Rohrwand [mm]

U Hitzdraht [V]

Stromungsgeschwindigkeit u [m/s]

0,1 1,692 1,744
0,2 1,731 2,205
0,3 1,76 2,595
04 1,771 2,754
0,5 1,789 3,027
0,6 1,792 3,075
0,7 1,809 3,351
0.8 1,81 3,368
0,9 1,823 3,591
1 1,825 3,627
1,1 1,823 3,591
12 1,829 3,698
13 1,828 3,680
14 1,83 3,715
1,5 1,832 3,751
16 1,835 3,806
1,7 1,838 3,861
1,8 1,839 3,879
1,9 1,842 3,935
2 1,842 3,935
22 1,8425 3,944
24 1,8455 4,000
2,6 1,848 4,048
2.8 1,853 4,143
3 1,855 4,182
3.2 1,852 4,124
3.4 1,855 4,182
3,6 1,857 4221
3,8 1,858 4,240
4 1,859 4,260
45 1,865 4379
5 1,868 4,439
55 1,873 4,541
6 1,871 4,500
6,5 1,874 4,561
7 1,874 4,561
8 1,881 4,707
9 1,884 4,770
10 1,885 4,791
11 1,8875 4,845
12 1,89 4,898
13 1,895 5,007
14 1,9 5,117
14,5 1,9 5,117
15 1,9025 5,173
16 1,902 5,162
17 1,903 5,184
18 1,9055 5,240
19 1,905 5,229
20 1,907 5,274
22 1,907 5,274
24 1,91 5,342
28 1,911 5,365
32 1,912 5,388
35 1,913 5411
40 1,91 5,342
45 1,905 5,229
50 1,895 5,007
55 1,89 4,898
60 1,869 4,459




Ergebnisse der Stromungsgeschwindigkeitsmessungen

Tabelle 10-4

35 % Offnung der Abluftklappe

94 m¥h Volumenstrom laut GPCG-Anzeige

Entfernung von der Rohrwand [mm]

U Hitzdraht [V]

Stromungsgeschwindigkeit u [m/s]

0,1 1,762 2,624
0,2 1,812 3,402
0,3 1,832 3,751
0,4 1,8435 3,963
0,5 1,8605 4,290
0,6 1,8705 4,490
0,7 1,872 4,520
0,8 1,8865 4,823
0,9 1,8835 4,760
1 1,8965 5,040
1,1 1,8995 5,106
1,2 1,898 5,073
1,3 1,901 5,139
1,4 1,902 5,162
1,5 1,903 5,184
1,6 1,902 5,162
1,7 1,9025 5,173
1,8 1,905 5,229
1,9 1,907 5,274
2 1,91 5,342
2,2 1,911 5,365
2,4 1,912 5,388
2,6 1,918 5,527
2,8 1,917 5,504
3 1,9265 5,729
32 1,927 5,740
34 1,928 5,765
3,6 1,929 5,789
3,8 1,9295 5,801
4 1,929 5,789
4,5 1,931 5,837
5 1,9385 6,021
5,5 1,942 6,108
6 1,944 6,158
6,5 1,944 6,158
7 1,9475 6,247
8 1,9475 6,247
9 1,949 6,285
9,5 1,953 6,387
10 1,954 6,413
11 1,9575 6,504
12 1,964 6,675
13 1,9645 6,688
14 1,965 6,702
15 1,968 6,782
16 1,971 6,863
17 1,9745 6,958
18 1,974 6,944
19 1,973 6,917
20 1,975 6,972
22 1,976 6,999
24 1,979 7,082
28 1,983 7,193
32 1,981 7,137
33,5 1,983 7,193
35 1,983 7,193
40 1,979 7,082
45 1,971 6,863
50 1,966 6,728
55 1,949 6,285
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Tabelle 10-5

35 % Offnung der Abluftklappe

116 m%h Volumenstrom laut GPCG-Anzeige

Entfernung von der Rohrwand [mm]

U Hitzdraht [V]

Stromungsgeschwindigkeit u [m/s]

0,1 1,8205 3,548
0,2 1,8665 4,409
0,3 1,887 4,834
0,4 1,908 5,297
0,5 1,916 5,481
0,6 1,916 5,481
0,7 1,927 5,740
0,8 1,9235 5,657
0,9 1,936 5,959
1 1,944 6,158
L1 1,9475 6,247
1,2 1,948 6,259
1,3 1,95 6,310
1,4 1,9485 6,272
1,5 1,954 6,413
1,6 1,957 6,491
1,7 1,9575 6,504
1,8 1,9575 6,504
1,9 1,966 6,728
2 1,9665 6,742
2,2 1,967 6,755
2,4 1,9655 6,715
2,6 1,969 6,809
2,8 1,971 6,863
3 1,973 6,917
3,25 1,9715 6,876
3,5 1,974 6,944
3,75 1,981 7,137
4 1,9785 7,068
4,5 1,985 7,249
5 1,983 7,193
5,5 1,9865 7,291
6 1,988 7,334
6,5 1,993 7,476
7 1,998 7,620
7,5 2,0005 7,693
8 2,001 7,708
8,5 2,004 7,796
9 2,007 7,885
10 2,011 8,005
11 2,015 8,126
12 2,0175 8,202
14 2,023 8,371
16 2,027 8,495
18 2,029 8,558
20 2,0345 8,732
22,5 2,0333 8,694
25 2,039 8,877
27,5 2,0385 8,861
30 2,039 8,877
32,5 2,039 8,877
35 2,039 8,877
37,5 2,038 8,845
40 2,0325 8,669
45 2,028 8,527
50 2,0155 8,141
55 2,011 8,005
60 2 7,679




Ergebnisse der Stromungsgeschwindigkeitsmessungen

Tabelle 10-6

100 % Offnung der Ablufiklappe

171 m*h Volumenstrom laut GPCG-Anzeige

Entfernung von der Rohrwand [mm]

U Hitzdraht [V]

Stromungsgeschwindigkeit u [m/s]

0,1 1,969 6,809
0,2 1,997 7,591
0,3 2,01 7,975
04 2,022 8,340
0,5 2,024 8,402
0.6 2,032 8,653
0,7 2,034 8,717
0,8 2,038 3,845
0,9 2,041 8,042
1 2,047 9,137
1,1 2,049 9,203
12 2,052 9,303
13 2,051 9270
14 2,054 9370
1,6 2,051 9,270
1,7 2,052 9,303
1,8 2,055 9,403
1,9 2,057 9471
2 2,062 9,640
2,25 2,061 9,606
25 2,062 9,640
2,75 2,068 9,847
3 2,065 9,743
3,25 2,069 9,881
35 2,069 9,881
4 2,076 10,126
45 2,078 10,197
5 2,084 10,411
55 2,091 10,666
6 2,09 10,629
7 2,094 10,776
3 2,102 11,073
9 2,101 11,036
10 2,109 11,338
12 2,114 11,530
14 2,115 11,569
16 2,116 11,608
18 2,122 11,842
20 2,13 12,160
22,5 2,128 12,080
25 2,133 12,280
275 2,136 12,402
30 2,135 12,361
32,5 2,137 12,442
35 2,14 12,565
40 2,133 12,280
45 2,133 12,280
50 2,125 11,961
55 2,115 11,569
60 2,086 10,484
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STROMUNGSPROFILE IM VERGLEICH ZU NAHERUNGS-
FUNKTIONEN
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Stromungsprofile im Vergleich zu Niherungsfunktionen
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Strémungsgeschwindigkeit [m/s]
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Vergleich der Geschwindigkeitsverteilungsgesetze

V8=171 m*h

X MeRwert u

6 Berechnung Potenzgesetz u y = 8,9414x20974

Berechnung Reichardt u R? =0,9909

Berechnung Mittengesetz u
4 4 Potenziell (MeRwert u)

= = = Logarithmisch (MeRwert u) y = 0,9683Ln(x) + 8,9881
R? =0,9882
2]
0 t t t t + + i
0 5 10 15 20 25 30 35

Entfernung von der Rohrwand [mm]



Vergleich der Sittigungsdampfdruckwerte verschiedener

Summe der Abweichungsquadra-

te
Potenzgesetz 40,0846
Reichardt 126,76
Logarithmische Ndherungsfunkti- 1,0622
on
Potenzielle Niherungsfunktion 0,6865

VERGLEICH DER SATTIGUNGSDAMPFDRUCKWERTE

VERSCHIEDENER NAHERUNGSFUNKTIONEN

Tabelle 10-7

Vergleich der Scttigungsdampfdruckwerte verschiedener Niherungsfunktionen

Temperatur Temperatur Pp-Tabellen- 0 (P"') Ppgem. Abweichung Pglgattr?. Abweichung Au:?lsgtir:f.or- A::;:‘:::sn_g
[°C] K] wert [Pa] ASHRAE ASHRAE ASHRAE [%] Niherung Glatt [%] - formel [%]
0 | 273,15 611 6,42 611,21 0,03 610,78 -0,04 635,69 4,04
2 275,15 706 6,56 705,95 -0,01 705,84 -0,02 730,09 3,41
4 | 277,15 814 6,70 813,48 -0,06 813,71 -0,04 836,84 2,81
6 279,15 935 6,84 935,25 0,03 935,84 0,09 957,32 2,39
8 | 281,15 1073 6,98 1072,84 -0,01 1073,83 0,08 1093,06 1,87
10 283,15 1228 7,11 1228,00 0,00 1229,39 0,11 1245,71 1,44
12 | 285,15 1403 7,25 1402,59 -0,03 1404,39 0,10 1417,07 1,00
14 287,15 1599 7,38 1598,67 -0,02 1600,86 0,12 1609,12 0,63
16 | 289,15 1819 7,51 1818,44 -0,03 1821,01 0,11 1823,98 0,27
18 291,15 2064 7,63 2064,29 0,01 2067,20 0,16 2063,98 0,00
20 | 293,15 2339 7,76 2338,80 -0,01 2342,00 0,13 2331,61 -0,32
22 295,15 2645 7,88 2644,75 -0,01 2648,16 0,12 2629,61 -0,58
24 | 297,15 2985 8,00 2985,13 0,00 2988,65 0,12 2960,89 -0,81
26 299,15 3363 8,12 3363,13 0,00 3366,65 0,11 3328,62 -1,02
28 | 301,15 3781 8,24 3782,21 0,03 3785,57 0,12 3736,21 -1,18
30 303,15 4246 8,35 4246,03 0,00 4249,08 0,07 4187,32 -1,38
32 | 305,15 4758 8,47 4758,53 0,01 4761,06 0,06 4685,89 -1,52
34 307,15 5323 8,58 5323,91 0,02 5325,68 0,05 5236,15 -1,63
36 | 309,15 5945 8,69 5946,64 0,03 5947,39 0,04 5842,63 -1,72
38 311,15 6630 8,80 6631,47 0,02 6630,91 0,01 6510,17 -1,81
40 | 313,15 7381 8,91 7383,46 0,03 7381,26 0,00 7243,96 -1,86
42 315,15 8205 9,01 8207,97 0,04 8203,77 -0,01 8049,54 -1,89
44 | 317,15 9108 9,12 9110,67 0,03 9104,10 -0,04 8932,82 -1,92
46 319,15 10094 9,22 10097,60 0,04 10088,22 -0,06 9900,10 -1,92
48 | 321,15 11171 9,32 11175,09 0,04 11162,47 -0,08 10958,07 -1,91
50 323,15 12344 9,42 12349,86 0,05 12333,53 -0,08 12113,87 -1,86
52 | 325,15 13623 9,52 13628,98 0,04 13608,46 -0,11 13375,08 -1,82
54 327,15 15012 9,62 15019,89 0,05 14994,69 -0,12 14749,71 -1,75
56 | 329,15 16522 9,71 16530,44 0,05 16500,05 -0,13 16246,30 -1,67
58 331,15 18159 9,81 18168,85 0,05 18132,77 -0,14 17873,86 -1,57
60 | 333,15 19932 9,90 19943,76 0,06 19901,51 -0,15 19641,94 -1,46
62 335,15 21851 9,99 21864,23 0,06 21815,34 -0,16 21560,64 -1,33
64 | 337,15 23925 10,08 23939,73 0,06 23883,77 -0,17 23640,60 -1,19
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[°Cl

66
68
70
72
74
76
78
80
82
84
86
88
90
92
94
96
98

Temperatur Temperatur Pp-Tabellen- m (P":') Ppgem. Abweichung Pég:?' Abweichung Au:zsgtflr:f.or- A::rgel::?::-g
K] wert [Pa] ASHRAE ASHRAE ASHRAE [%] Néherung Glatt [%] - formel [%]
339,15 26163 10,17 26180,19 0,07 26116,77 -0,18 25893,08 -1,03
| 341,15 28576 10,26 28595,97 0,07 28524,79 -0,18 28329,93 -0,86
343,15 31176 10,35 31197,90 0,07 31118,71 -0,18 30963,63 -0,68
| 345,15 33972 10,43 33997,26 0,07 33909,93 -0,18 33807,33 -0,48
347,15 36978 10,52 37005,82 0,08 36910,34 -0,18 36874,85 -0,28
| 349,15 40205 10,60 40235,82 0,08 40132,33 -0,18 40180,70 -0,06
351,15 43665 10,69 43700,01 0,08 43588,80 -0,17 43740,12 0,17
| 353,15 47373 10,77 47411,61 0,08 47293,20 -0,17 47569,10 0,41
355,15 51342 10,85 51384,37 0,08 51259,49 -0,16 51684,39 0,67
| 357,15 55585 10,93 55632,55 0,09 55502,20 -0,15 56103,54 0,93
359,15 60119 11,00 60170,92 0,09 60036,39 -0,14 60844,92 1,21
| 361,15 64958 11,08 65014,80 0,09 64877,72 -0,12 65927,73 1,49
363,15 70117 11,16 70180,01 0,09 70042,40 -0,11 71372,04 1,79
| 365,15 75614 11,23 75682,95 0,09 75547,22 -0,09 77198,82 2,10
367,15 81465 11,31 81540,53 0,09 81409,57 -0,07 83429,93 2,41
| 369,15 87688 11,38 87770,24 0,09 87647,44 -0,05 90088,17 2,74
371,15 94301 11,46 94390,10 0,09 94279,42 -0,02 97197,33 3,07
| 373,15 101320 11,53 101418,72 0,10 101324,72 0,00 104782,14 3,42

100

INTEGRATION DER GESCHWINDIGKEITSVERTEILUNGS-
GESETZE UBER DEN ROHRQUERSCHNITT

Numerische Integration
Die Berechnung des Integrals 5.51 kann numerisch erfolgen. Mit Hilfe der
Trapezregel wird jeweils der Teilvolumenstrom eines Kreisrings berechnet. Die
Summe dieser Anteile entspricht dem Gesamtvolumenstrom, der das Rohr

passiert.

mungsgeschwindigkeitsmessung begrenzt. Es gilt:

V:27ciul.-ri~Ar
i=1

Die Kreisringe werden jeweils durch zwei Messpunkte der Stro-

Fiar die Berechnung des Teilvolumenstroms werden jeweils die arithmeti-
schen Mittelwerte der Messwerte der begrenzenden Messpunkte verwendet:

= et
2

/s
2

Der erste Messpunkt liegt aus messtechnischen Griinden immer im Abstand
0,1 mm von der Rohrwand entfernt. Folglich gilt fir den dufSersten Kreisring:

V,=2n ~(35mm—’T
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Fur den inneren Kreis gilt:

7 _ 2 Ups + U nax
I/last =nro- 2

Exemplarisch sind die Messwerte und deren Auswertung am Beispiel 100 %
Offnung der Abluftklappe (entsprechend einem Volumenstrom von 171 m3/h
laut GPCG-Anzeige) dargestellt:

Tabelle 10-8 Integration des Stromungsprofils fiir maximalen Volumenstrom
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Entfernung von der Stromungsgeschwindigkeit Partieller Volumenstrom
Rohrwand [mm] [m/s] [m3/h]

Summe: 152,111

Der effektive Volumenstrom betrdgt 152,11 m®/h und liegt damit um 11 %
unter dem von dem GPCG gelieferten Messwert. Bei allen weiteren Versuchen
liegt der durch numerische Berechnung ermittelte Wert des Volumenstroms
im Durchschnitt 11,7 % unter dem GPCG-Wert, wie folgende Ubersicht zeigt:

Tabelle 10-9 Ergebnis nummerischer Bestimmung

VS laut GPCG VS gem. nummerischer Bestimmung Abweichung
[m?/h] [m?/h] (7]
19 14,3889 -24,26
50 43,92921303 -12,14
71 064,87253741 -8,63
94 87,07869663 -7,36
116 107,6407272 -7,20
171 152,1109475 -11,04

Eine Erhéhung der Genauigkeit ist moéglich, wenn der Berechnung an Stelle
der Messwerte die Uber die Naherungsfunktion ermittelten Strémungsge-
schwindigkeitswerte zugrunde gelegt werden. Die folgende Abbildung zeigt
das mit der logarithmischen Naherungsfunktion 5.50 ermittelte Stromungs-
profil sowie den partiellen Volumenstrom eines Kreisrings mit der einheitli-
chen Starke von 0,1 mm.

14 1 108

121 ¢ To7

.
o
t
o
o

©
+

o

o

o
w

Stromungsgeschwindigkeit [m/s]
} iy }
=
Partieller Volumenstrom [m?h]

— u gem. Naherungsfunktion [m/s]

o
[N

= Partieller VS gem. Naherung [m*/h]

+ 0,1

0 5 10 15 20 25 30 35
Wandabstand [mm]

Abbildung 10-6 Diskrete Volumenstromberechnung mittels Niherungsfunktion, Intervallbreite der Kreisringe 0,1 mm

Dieser Darstellung ist zu entnehmen, dass der Partialvolumenstrom der
Kreisringe im wandnahen Bereich den gréfiten Beitrag zum Gesamtvolumen-
strom liefert. Hier ist demnach eine besonders exakte Messung des Stro-
mungsprofils mit geringem Abstand der Messpunkte erforderlich. Im vorlie-
genden Fall maximalen Volumenstromes ist die Ndherungsfunktion:

u=0,9683 - In(y) + 8,9881
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verwendet worden. Hierbei wird ein Volumenstrom von 151,901 m3/h er-
rechnet.

Zum erganzenden Vergleich wird die Berechnung des Volumenstromes nach
Gleichung 2.32 tuiber das Produkt von Rohrquerschnittsfliche und mittlerer
Stromungsgeschwindigkeit durchgeftihrt:

V =nR*-i =n -(0,035m)*-10,878m/ s
V =0,04186m°/s
V =150,7084m> / h

Dieser Wert weicht damit um weniger als 1 % von dem mittels numerischer
Integration bestimmten Wert ab.

Integration des Potenzgesetzes

Das Integral 5.51 kann alternativ berechnet werden, indem die Stammfunkti-
on des Geschwindigkeitsverteilungsgesetzes ermittelt wird. Absicht der fol-
genden Berechnungen ist es, einen mathematischen Zusammenhang zwi-
schen der maximalen Stromungsgeschwindigkeit in der Rohrmitte und dem
daraus resultierenden Volumenstrom herzuleiten. Durch Kombination der
Gleichungen 5.51 und 5.34 mit:

R I
. R-— n
V:2nj‘u-r-dr und u=umax-( rj

0 R

resultiert durch Einsetzen des Potenzgesetzes in den Integralausdruck:

1
R 1
V=2rcjr-umax .[R;rj -dr

Durch Anwendung der allgemeinen Integrationsregel208:

n+2 n+l
jx(ax+b)"dx=(“x+b) _blax+b)™ | (10.1)
a*(n+2) a*(n+1)

lasst sich die Stammfunktion einfach ermitteln:

1 1
p_ 2y, (R-r)""  RR-r)""

W () e
n n

0
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R

_ 2nu

. A ®R-r) RR-r)

) Gl

Durch Einsetzen der Integrationsgrenzen resultiert zunéchst:

max (R—I")

@

2nu I R? R?
R R N1
R —+2 —+1
n n
Durch weiteres Zusammenfassen folgt damit ein allgemeiner Ausdruck far

die Berechnung des Volumenstromes in Abhéngigkeit von der in der Rohrmit-
te gemessenen maximalen Strémungsgeschwindigkeit:

V =2mnu, R’ - (10.2)

Fir das Beispiel maximalen Volumenstromes gilt demzufolge:

V= 2n 12,565 (0,035 m)Y| ——— 1
s 1 1
41| |12
(7,38 J [7,38 J
. m? m?
V =0,03988 7 = 0,03988
s Lh
3600

. 3
V= 143,579’”7

Die entsprechende Berechnung fiihrt bei den anderen Strémungszustanden
des GPCG zu folgenden Werten:

Tabelle 10-10  Ergebnisse der Berechnungen mittels Potenzgesetz

VS laut GPCG [m3/h] Umax [M /] n VS laut Potenzgesetz [m®/h]
19 1,259 0,19 13,894
50 3,733 6,73 41,914
71 5,411 0,92 61,087
94 7,193 7,08 81,561
116 8,877 7,19 100,949
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171 | 12,565 | 7,38 | 143,579 |

Integration des Reichardtschen Gesetzes

Die Berechnung des Integrals 5.51 mit dem Reichardtschen Gesetz erfolgt
analog durch Einsetzen des Geschwindigkeitsverteilungsgesetzes in den In-
tegralausdruck gemaf:

ut u’

R
5 u
V =2n Iu redr und geméf Gleichung 5.48 u = = =—

0 1 |8 const A

u \G

R
;o2 J‘
4y
Die Variable der dimensionslosen Strémungsgeschwindigkeit wird mit Glei-
chung 5.45 substituiert:

R v + )
V= £l l-1n(1+1<-y+)+7,8- l—e 12 o0 ||y gy
R 11

, ol 2n ¢ o - oy .
V=—J—-ln(1+1<-y*)-r~dr+—j7,8-1-r-dr——J.7,8~e 1 -r-dr——J7,8-y—-e’[)’33'y redr
41k A4 A5 A5 11

0

Als Ergebnis weiterer Zusammenfassungen wird folgende Gleichung erhalten:

R R
V= —Jlnlﬂc y T dr+ J 156“[ -r~dr—l’41;'n J.y+~e’°'33*"+~r-dr (10.3)

0 0 0

Jetzt muss noch der dimensionslose Wandabstand mit Hilfe von Gleichung
5.47 substituiert werden:

y+:£.\/§.yzconst.yEB.y
v V8

Der Wandabstand y ist gerade die Differenz aus Rohrradius und Parameter r:

y=R-r
und somit:
v =B-(R-r)

Das Einsetzen dieses Ausdruckes fur y* in Gleichung 10.3 ergibt eine Summe
von Integralen, deren Integranden neben Konstanten nur noch die Variable r
enthalten und damit 16sbar werden. Aus Ubersichtlichkeitsgriinden wird die-
se Summe der Integrale im Folgenden summandenweise bearbeitet:

1. Summand:
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R
2% [in(1+xc-B-(R—r))-r-dr (10.4)
Ak

Substitution der Summe im Logarithmusausdruck

XEI+K'B'(R—I") = r:%
KB
Mit
ﬂ:—KB = dr:—ﬁ
dr kB

folgt damit aus Gleichung 10.1:

Ax B 3
e

ﬁ Ux In(x)dx - [ (<BR +1) In(x)dx ]

Azrch . UX In(x)dx—(<BR+1) ln(X)dx] (10.5)

Gemé&f den allgemeinen Integrationsregeln207:

Ilnxdxlenx—x+C

J.x”'lnxabc:x”1+1 Inx 1 +C (10.6)
m+1 (m+1)>?

lasst sich nun 10.5 leicht berechnen:

Bl e
K

Resubstitution mit x =1+«B (R — r) fihrt schlieflich zu

R

(10.7)

2n {(1 o _r))z(ln(l+KB(R ) _1)

AB*?3 2 4

—(kBR+1)-(1+xB(R-r))-[In(1 +xB(R - r))— 1@

0

Aus Ubersichtlichkeitsgriinden werden die beiden Summanden innerhalb der
eckigen Klammern durch Einsetzen der Integrationsgrenzen getrennt berech-
net:
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(”“B(R—r)){m(““B(R‘V))_ 1 j

2 4

:(hl(l)_ij_(l+KBR)z(ln(l+KBR)_1)

2 2 4

Fuar den zweiten Term gilt:
~(BR+1)-(1+xB(R 7)) [In(+kB(R~r))-1]} =~(<BR+1)-(1)-[In(1)~ 1]+ (<BR+1)-(1+BR)- [In(1+«BR)-1]

= (kBR+1)[(1-1n(1))+ (kBR +1)-(In(1 +xBR)~1)]

Die Berechnungsformel flir den ersten Summanden 10.3 resultiert damit zu

2n .{(ln(l)—:J—(1+KBR)2(IH(I+KBR)—AlJ+(KBR+1)[(1—1n(1))+(KBR+1)~(ln(1+KBR)—1)]} (108)

AB*? 2 2

2. Summand:

R

R 2
15,61 jr-drz 7,81 2 =7,8TCR
A4 3 A 0 A
7,8nR? (10.9)
y .
3. Summand:
1 R B{(R-r)
_15,6m Ie N pedr
A
0
Entsprechend den allgemeinen Integrationsregeln207
[x-evdx=""(ax-1)+C (10.10)
a
e =et.e? (10.11)
gilt:
BR R B
_15,67[ TS J’r eﬁ»rd}ﬁ
A
0
B
15,6m —% el (B
- —| —r—1|[+C
A B? (11
121
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1887,6n ( B LT
— —AB2 . Hr_l e (10.12)
0
Durch Einsetzen der Integrationsgrenzen resultiert daraus:
B
188T6n (B, ) [ 18876 () e
AB 11 AB
1887,6m | BR R
_—ABZ . T_1_|_e (10.13)
4. Summand:
R
~ LA418rn IB(R 3 r)- o 03BRT)
4 5
R R
_ 17411487T J'BRF_e—0,33-B<(R—r)dr_J'Br2.6—0,33-3-(R—r)drj|
0 0

1’4187[ I f —0,33-BR+0,33Br T 2 —0,33-BR+0,33Br
- BR-'[r-e ’ ’ dr—B-.[r e = dr
A 0 0

Gemafs 10.11 gilt folgerichtig:

1,418n R R
_ |:BR'e—0,33-BR -J.r-eo’BBrdr—B-e_0’33‘BR 'J.r2'€0’33Brde|

0 0
1,418rB R R
_’T_e—0,33-BR|:R -Ir-eo’”Brdr—er-60’33Brdr}
0 0

Auch in diesem Fall kénnen die allgemeinen Integrationsregeln 10.10 und
4.55 erfolgreich angewendet werden207

a a* a®
(10.14)
. R R
_LAIBB s . "B (033Br—1) e o2 2
A (0,338 , 0338 (033B7 (033B)),

Durch Einsetzen der Integrationsgrenzen wird die Bestimmungsgleichung fr
den vierten Summanden erhalten:
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_LAISRB o R-(033BR—1)-¢"*" ¢ (1) et R 2R 2 ) . 2
A (0,33B) (0,33B) 033B (0,33B)* (0,33B) (0,33B)
LAISTB o] p (033BR-1)-"" 41 oy B2 2R 2 ) 2
A (0,33Bf 0338 (0,33B)* (0,33B)*) (0,33B)
_ LAIBRB | ossan(p(033BY(033BR ~1)-¢" S +1)- S (0,1089B2 R — 0,66BR + 2) + 2] (10.15)
A(0,33B)

Wiederum am Beispiel maximaler Durchstrémung des GPCG wird nun die Vo-
lumenstromberechnung mit Hilfe des Reichardtschen Ansatzes durchgefiihrt.
Wie in vorausgegangenen Berechnungen ermittelt worden ist gilt:

A=1,906 m/s
B = 33437 m'!
R=0,035m
K=0,40

Einsetzen dieser Werte in die Berechnungsgleichungen ergibt:

1. Summand.: 0,023641788
2. Summand: 0,015770718
3. Summand: -0,000293044
4. Summand.: -2,23309-10-5
Summe: 0,039097131 m?3/s

Die Umrechnung in m3/ h fiihrt zu einem Volumenstrom von:

V' =140,749m3/ h

Integration der potenziellen Naherungsfunktion

Wird der Geschwindigkeitsverteilung eine Potenzfunktion zugrundegelegt, so
lasst sich der entsprechende Volumenstrom ausgehend von Gleichung 5.51
berechnen:

R
VzZnIu-r-dr und u=A4-y"
0
Der Wandabstand y wird durch R - r ausgedrtickt, so dass gilt:
. R
V=2ATEJ.(R—I’)B redr
0

In Analogie zu der allgemeinen Integrationsregel208
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n+2 n+l
Ix(ax+b)”dx: (ax+b)"" b(ax+Db) N
a*(n+2) a*(n+1)

(10.16)

gilt damit:

R
V=2ATE (R_r)B+2 _R(R_F)BJrl
B+2 B+1

Da das Einsetzen der oberen Integrationsgrenze zu Null fiihrt, vereinfacht
sich die Berechnungsformel zu:

V =2AnR? LI
B+1 B+2
(10.17)

So gilt fiir die maximale Durchstromung des GPCG:

V =2-17,521-m -0,035%0742 ! - 1 =0,04226m*/ s
0,0974+1 0,0974+2
. 3
V' =0,04226 ?l =152,168m?*/ h
——h
3600

Integration der logarithmischen Niherungsfunktion

Fur die logarithmische Ndherungsfunktion gilt analog:
‘ R
V:2n'[u-r-dr und u=A-In(y)+B
0
Mit der Substitution des Wandabstands y durch R - r resultiert:

R
V=2 [(AIn(R—r)+B)-r-dr
0
. R R
V:ZTEAIln(R—r)-r-dr+27cB_[r-dr (10.18)
0 0

Die Berechnung der Stammfunktion des ersten Integrals ist durch folgende
Substitution der Integrationsvariablen moglich:

xX=R-r

Mit
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folgt:
J.ln(x) {(R—x)(~1)dx = j xIn(x)dx—R j In xdx (10.19)

GemafS den allgemeinen Integrationsregeln207 gilt:

J-xlnxdxzxz[ln—x—lj+C
2 4
jlnxdx:xlnx—x+C (10.20)

Damit gilt far 10.19

Inx 1

jln(x) “(R—x)-(—1)dx =x2(7 —Zj — R(x Inx— x)+ C

Resubstitution und Einsetzen in 5.51 ergibt damit:

R

+ TtBr2|
0

R
0

V =2nA(R —r)[(R - r)(ln(RT_r)—ij — R(In(R-r) —1)}

Durch das Einsetzen der Grenzen folgt damit die allgemeine Berechnungs-
formel:

V= —ZnAR[R(mTR - i) ~R(In(R)— 1)} +nBR>

V= —2nAR2{ln7R - % —In(R) + 1} +7BR?

p—omary DR 3| g
2 4

V =nR? 2A(ln—R—§]+B
2 4

(10.21)

Der Volumenstrom bei maximaler Durchstromung des GPCG resultiert damit zu:

V=n 0,0352[2 : 0,9683-(ln 0,035 —%j + 15,677}
. m3
P =0,0422499—— = 152,099’/
S
3600
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Anhang

PROGRAMME UND MAKROS

SAS-Quellcode zur Ermittlung des Exponenten n im Potenzgesetz

KKK KKK K KKK KK KKK KK K KKK KK KKK KK KK KKK K KKK KK KKK KK KKK KKK KKKKKHKAKK KK

/* SAS QUELLCODE */
/* */
/* NAME: Nichtlineare Regression.sas */
/* */
/* TITLE: Stroemungsprofil Maximalgeschwindigkeit */
/* */
/* */
/* KEYS: NLIN */
/*  PROCS: NLIN, PLOT */
/* DATE: 04.08.2000 */
/* TEL: +49-171/2720032 */
/* Email: u.koester@pharmazie.uni-wuerzburg.de */
/* */
/* (c) ULlf Koester */
/* */

KKK KKK KK KKK KK K KKK K KKK KK KKK KK KKK KKK KKK KK KKK KKK KKK KKK KKKHKAKK KK

DATA neu;

INPUT r u;

LABEL r="Abstand von der Rohrwand [mm]”;
LABEL u=’Stroemungsgeschwindigkeit [m/s]”;
CARDS;

.808884275
.591410092
.974666942
.339971019
.401945653
.652994524
.716549018
.844615329
.941506437
.137466038
.203434537
.302998652
.269728939
.369783696
.269728939
.302998652
.403299267
.470577105
.64021635
.606122918
.64021635
.846524818
.742995316
.881202
.881202
10.12629757
.19708557
10.41149267
.66553543
10.62898492
10.77570677
11.07333073
11.03582134
10 11.33836488
12 11.5303359
14 11.56899781
16 11.60774924
18 11.84214494
20 12.15973981
22.5 12.07979515
25 12.28034268
27.5 12.40177165
30 12.36120333
32.5 12.44243214
35 12.56496789

OO do U WN

© oW NP

g aNn S aaN
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o

CEANUUBEBWWWNNNNRFREPREPRERPERPHOO0O0000 00O
5
=
o

proc nlin method=marquardt;
parms n=5 to 15 by .1;
model u = 12.56496789* (r/35)**(1/n);

der.n = -12.56496789* (n** (-2)) *log (r/35) * (r/35)** (1/n) ;
output out=b p=yhat r=yresid;
run;

proc plot data=b;
plot u*r = 'a' vyhat*r='b' yresid*r='c' / vpos=50;
run;
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SAS-Quellcode zur Ermittlung des Exponenten n sowie der maximalen
Stromungsgeschwindigkeit in Rohrmitte im Potenzgesetz

[ KRR KK K KKK KKK KK KK KKK KK KK KKK KK KKK KKK KK KKK KKK KKK KKK KKK KA KKK [

/* S AS QUELLCODE */
/* */
/* NAME: Geschwindigkeitsverteilung GPCG_max.sas */
/* */
/* TITLE: Stroemungsprofil Maximalgeschwindigkeit */
/* Ermittlung der Naeherungsfunktion des */
/* Potenzgesetzes fuer n und umax */
/* KEYS: NLIN */
/* PROCS: NLIN, PLOT */
/* DATE: 04.08.2000 */
/* TEL: +49-171/2720032 */
/* Email: u.koester@pharmazie.uni-wuerzburg.de */
/* */
/* (c) ULf Koester */
/* */

[ R K KK kK KKK KKK K KKK KKK KR KKK KKK KKK KK KKK KKK KK KKK KKK KKK KKK KA KKK [

DATA neu;

INPUT r u;

LABEL r="Abstand von der Rohrwand [mm] " ;
LABEL u=’Stroemungsgeschwindigkeit [m/s]’;
CARDS;

6.808884275
7.591410092
7.974666942
8.339971019
8.401945653
8.652994524
8.716549018
8.844615329
8.941506437
9.137466038
9.203434537
9.302998652
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9
9

LT WN -

.269728939
.369783696
.269728939
.302998652
.403299267
.470577105
.64021635
.606122918
.64021635
.846524818
.742995316
.881202
5 9.881202
10.12629757
5 10.19708557
10.41149267
.5 10.66553543
10.62898492
10.77570677
11.07333073
11.03582134

O -do W

(SN}
&

AN TUBEBEWWWNNNNRRHERHEREREO0O0000000 O
-
o

10 11.33836488
12 11.5303359
14 11.56899781
16 11.60774924
18 11.84214494
20 12.15973981
22.5 12.07979515
25 12.28034268
27.5 12.40177165
30 12.36120333
32.5 12.44243214
35 12.56496789
proc nlin method=marquardt;
parms n=6 to 12 by .1 umax=12 to 13 by .1;
model u = umax* (r/35)**(1/n);
der.n = -umax* (n** (-2))*log(r/35)* (r/35)**(1/n);
der.umax = (r/35)**(1/n);
output out=b p=yhat r=yresid;
run;

proc plot data=b;
plot u*r = 'a' vyhat*r='b' vyresid*r='c' / vpos=50;
run;
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SAS-Quellcode zur Bestimmung der Kalibrierfunktion des Abluftfeuchte-
sensors

KKK KKK KK KKK KK KKK KK KKK KKK KKK KK KK KKK K KKK KK KKK KK KKK KKK KKK KKK K KK |

/* SAS QUELLCODE */
/* */
/* NAME: Abluftfeuchtesensor.sas */
/* */
/* TITLE: Kalibrierung Abluftfeuchtesensor */
/* Abhaengigkeit von Temperatur und Feuchte */
/* */
/* KEYS: regression, response surface methods */
/*  PROCS: GLM */
/* DATE: 11.02.2001 */
/* TEL: +49-171/2720032 */
/* Email: u.koester@pharmazie.uni-wuerzburg.de */
/* */
/* (c) ULlf Koester */
/* */

KKK KKK K KKK KK K KKK K KKK KK KKK KK KK KKK KKK KKK KKK KKK KKK KKK KK KKK KKK |

DATA neu;
INPUT T H K;
LABEL T='Temperatur des Sensors [° C]’;
LABEL H="Anzeige relative Feuchte [%]";
LABEL K="Korrekturfaktor [dimensionslos]’;

CARDS;

22 7 1.6159

24 6 1.8847

24.5 7 1.6154

29 7.5 150.60

30 7 1.6130

37.5 7.5 1.4999

57.5 8 1.3784

69 9 1.2030

19.5 50.5 1.07921

29 51 1.01373

37.5 49.3 0.99716

45.5 50 0.9354

53.5 51 0.87039

24 31.5 1.04254

29 32.5 1.00031

39 31.5 1.00603

45.5 31.3 0.99169

54 31 0.96935

61.5 29.5 0.98475

21 84.6 1.00414

28.5 83.83 1.01

36 85 0.97435

45 84 0.9731

53.5 82 0.98598

62 79 1.0138

19 93 1.0753
Options PS = 60 LS = 70 nocenter;
Titlel mmmmmm e m e <,
Title2 °~ Korrekturfaktor Feuchte in Abhaengigkeit von T und rel. H °;
Title3 ~ i
Titled ~ i
TitleS mmmmmm <

Proc print;
run;
Proc GLM Data = neu;
Model k = T T*T H H*H T*H T*T*H T*H*H T*T*H*H;
output out = res p = predict r = resid;
Proc print Data = res; Var T H k predict resid;
run;

Turbo Pascal -Quellcode zur Messwerterfassung des akustischen Feuch-
tesensors

PROGRAM Sensor_Init GHA; { Initialisierung Sensorelektronik GHA }
Update 23.07.1998 A. Stofleth }
Modified 17.07.2001 by U. Koster

{$G+} { 286-Code }
{SN-} { No Numeric Processor

{SR+} { Range check on

{$B+} { Boolean complete evaluation on }
{$5+} { stack checking on }
{$I+} { I/0 checking on

USES Dos,TpCrt, TpEdit,Async;

CONST ComPort : BYTE = 1; { Nr. der Schnittstelle }
VAR Zeichen : CHAR;
Escaped : BOOLEAN;
Taste : WORD;
str_fl, str_ f2, StrFrage : STRING;
Num_f1,Num_f2, Error, Codel, Code2 : INTEGER;
Zeitzaehler : LONGINT;

252



Programme und Makros

f : TEXT;

Feuchtegehalt, Mittelwert_ feuchtegehalt : REAL;

(-

PROCEDURE InitCom;

CONST Baudrate : LONGINT =
DataBits : BYTE =
Parity : CHAR =
StopBits : BYTE =

BEGIN
IF OpenCom(ComPort,256,256) THEN
BEGIN
ComParams (Comport, Baudrate, DataBits, Parity, StopBits) ;

SetRTSMode (ComPort, TRUE,1,1);
SetCTsMode (ComPort, TRUE) ;

ClearCom(ComPort, 'B') ;

END ELSE BEGIN
WRITELN ('Error #01: COM-Port ',ComPort,' not opened', #7);
HALT (1) ;
END;

PROCEDURE WriteCom(Data : STRING) ;
BEGIN
ComWrite (ComPort,Data) ;
ComWaitForClear (ComPort) ;
End;

PROCEDURE ReadCom;

BEGIN
Zeichen := ComReadChW (ComPort) ;
END;
{--———— Hauptprogramm----- }
BEGIN
TEXTBACKGROUND (0) ;
CLRSCR;
HiddenCursor;
Escaped := FALSE;
TextAttr := $07;

GOTOXY (15,2 )"
GOTOXY (15,4) ; WRITE ('Pharmazeutische Technologie Universitdt Wiarzburg');
;

) WRITE ('Hochschule fiur Technik und Wirtschaft Dresden (FH
)
GOTOXY (15,10) WRITE ('Messwerterfassung fir akustischen Feuchtesensor')

;
GOTOXY (15,16); WRITE('Messwerte werden in die Datei ');
TextAttr := $OF;

WRITE ('a:\AKUST FS.DAT');

TextAttr := $07;
GOTOXY (15,17) ; WRITE ('auf Diskette geschrieben.');
GOTOXY (15,19); WRITE('Bitte geben Sie den Titel des Versuchs ein: ');
GOTOXY (15,21) ;7 WRITE ("'t vtit ittt ittt it iieee e ")
TextAttr := $0F;

GOTOXY (15,21) ; READLN(Strfrage);
TextAttr := $07;
GOTOXY (15,26) ; WRITE('Bitte an der Sensorelektronik Periodenzahl 200 anwdhlen');

InitCom; {Schnittstelle &ffnen}
ASSIGN(f,'a:\AKUST_FS.DAT'); {Datei verbinden
REWRITE (f) ; {Erzeugen der Datei }

WRITELN (f, 'Zeit [s];Feuchtegehalt [g/kg];Temperatur akustischer Feuchtesensor [°C];', Strfrage);
tentiberschrift }

zeitzaehler := 0; {Zeitzahler starten }
TextAttr := $8F;

GOTOXY (15,30) ; WRITE('Start der Aufzeichnung mit beliebiger Taste...');
TextAttr := $07;

REPEAT UNTIL KEYPRESSED;

Zeichen :=READKEY;

WRITE ("G);

CLRSCR;

GOTOXY (15,10) ; WRITE ('Aufzeichnung der Messwerte in 5 Sekunden Takten');
GOTOXY (15,12) ; WRITE('in die Datei a:\AKUSTiFS.DAT');

TextAttr := $8F;
GOTOXY (15,45) ; WRITE ('Ende der Aufzeichnung mit beliebiger Taste...');
TextAttr := $07;
REPEAT
REPEAT
Str_f1 :='"'; { Strings l&schen
Str_f2 := '';
WriteCom (CHR($11)); { Befehl zur Messwertibertragung}
REPEAT
ReadCom;
{ Null-Terminator unterdriicken }
IF NOT (Zeichen = #0) THEN Str_fl := Str_fl+Zeichen;

UNTIL Zeichen = #0;

REPEAT

ReadCom;

{ Null-Terminator unterdriicken }

IF NOT (Zeichen = #0) THEN Str_f2 := Str_f2+Zeichen;

UNTIL Zeichen = #0;

VAL (Str_f1,Num_f1,Codel); {String -> Integer}

{Spal-
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VAL (Str_£f2,Num_£f2,Code2);
IF Codel = 1 THEN BEGIN Num_fl := 0; Num_£f2 := 0; END;

Feuchtegehalt :=Num_ f1/(1-(Num_£1/1000));

TextAttr := $0F;

GOTOXY (15,25); WRITE('Aktuelle Messwerte');

(
GOTOXY (15,28); WRITE('Zeit [S].eeeeeeeeeeeeeeneanaanaanaaaas ",zeitzaehler DIV 10);
GOTOXY (15,30) ; WRITE('Spezifische Luftfeuchtigkeit ', Num f1:4);
GOTOXY (15,32); WRITE ('Feuchtegehalt [g/kgl.......ovvunn. ', feuchtegehalt:2:3);
GOTOXY (15,34); WRITE ('Temperatur [°Cl.....iueeennneennnannt ',Num_f2:4);
TextAttr:= $07;
DELAY (163) ; {kalibriert => 0,1 Sekunde warten}

zeitzaehler := zeitzaehler + 1;
Mittelwert feuchtegehalt :=mittelwert_ feuchtegehalt + feuchtegehalt;
UNTIL zeitzaehler MOD 50 = 0;

mittelwert feuchtegehalt :=mittelwert feuchtegehalt/50;

GOTOXY (15,40) ; WRITE ('Mittelwert Feuchtegehalt: ',mittelwert feuchtegehalt:2:3);
WRITELN (f, zeitzaehler DIV 10, ';', Mittelwert feuchtegehalt:2:3,';',Num_f2:4);
Mittelwert feuchtegehalt :=0;

UNTIL KeyPressed;

WRITE ("G);

TextAttr := $07;
CloseCom (ComPort) ;

CLOSE (f) ; {Datei schlieBen und speichern }

NormalCursor;
END.

{in Datei

schreiben}

Turbo Pascal -Quellcode zur Berechnung der kritischen Spriihrate

program KRIT_SPR;

Berechnung der kritischen Sprithrate

Pharmazeutische Technologie Universitdt Wirzburg

(c) Ulf Koéster 27. September 2001

USES TpCrt;

const
rh_a=100; {Relative Feuchte der Abluft}

var tff  {Temperatur Frischluftfeuchtefiihler},
rh_f {Relative Feuchte der Frischluft},
pf  {Absolutdruck der Frischluft},
pa {Absolutdruck der Abluft},
Vs {Frischluft-Volumenstrom},
chi_f {Feuchtegehalt Frischluft},
roh_f {Dichte der Frischluft},
mwin  {Massenstrom Wasser in},
rh_z  {Relative Feuchte der Zuluft},
tz {Temperatur der Zuluft},
h {Spezifische Enthalpie feuchter Luft},
ta {Ablufttemperatur},
residuum {Fehlerschranke},
chi_a {Feuchtegehalt Abluft},
roh_a {Dichte der Abluft},
mwa  {Massenstrom Wasser out},
mtl  {Massenstrom trockener Luft} : REAL;

{---- Berechnung des Dampfdruckes von Wasser fiir die Celsiustemperatur ----}
function PD(t:REAL): Real;

BEGIN

PD:=610.78*exp(17.08085*t/(234.175+t));

END;

{---- Hauptprogramm }
BEGIN

CLRSCR;

TEXTATTR := $0F;

GOTOXY(5,1); WRITE(' Berechnung der kritischen Spriihrate');

TEXTATTR = $07;
GOTOXY(5,2); WRITE(' Pharmazeutische Technologie Universitit Wiirzburg');
GOTOXY(5,3); WRITE( (c) Ulf Koster  27.08.2001");

GOTOXY(5,5); WRITE('Temperatur am Frischluftfeuchtefiihler [°C].: '); READLN(tff);
GOTOXY(5,6); WRITE('Relative Feuchte [%]........... "); READLN(rh_f);
GOTOXY(5,7); WRITE('Absolutdruck Frischluft [Pa; :'); READLN(pf);
GOTOXY(5,8); WRITE('Frischluft Volumenstrom [m*/h] :"); READLN(VS);
GOTOXY(5,9); WRITE('Temperatur der Zuluft [°C]. "); READLN(tz);
GOTOXY(5,10); WRITE('Absolutdruck Abluft [Pa] ; READLN(pa);

chi_f:=622%th_/100*PD(tff)/(pf-rh_f/100*PD(tff));

roh_f == pf/287.06/(273.15+f5)*(1-0.3779*ch_£/100*PD(tff)/pf):;
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mwin := roh_f*vs/(1+1000/chi_f)*1000/60;
mtl == roh_f*vs*1000/60 - mwin;

GOTOXY(5,12); WRITE('Feuchtegehalt der Frischluf
GOTOXY(5,13); WRITE('Dichte der Frischluft...
GOTOXY(5,14); WRITE('M: rom Wasser ein
GOTOXY(5,15); WRITE('Massenstrom trockener Luft.................:

th z = chi_P*pf/(0.622+chi_f)/PD(tz);
h := 1.005*tz+chi_f/1000%(2491+1.93*tz);

GOTOXY(5,17); WRITE('Relative Feuchte der Zuluft................ o, rh z:2:2,'%");
GOTOXY(5,18); WRITE('Spezifische Enthalpie der Zuluft...........: ', h:2:2, ' kJ/kg');

ta:=0;
REPEAT

residuum := (h-2491*0.622*PD(ta)/(pa-PD(ta)))/(1.005+1.93*0.622*PD(ta)/(pa-PD(ta)))-ta;

ta:=ta+0.01;
UNTIL residuum < 0;

chi_a = 622*rh_a/100*PD(ta)/(pa-rh_a/100*PD(ta));

roh_a = pa/287.06/(273.15+ta)*(1-0.3779*rh_a/100*PD(ta)/pa);

mwa := chi_a*mtl/1000;

GOTOXY(5,20); WRITE('Ablufttemperatur............c.ccoeceeent |, ta:2:2, ' 0C');
GOTOXY(5,21); WRITE('Relative Feuchte der Abluft. o', rh_a:2,'%");

GOTOXY(5,22); WRITE('Feuchtegehalt der Abluft. , chi_a:2:2, "' g/kg');
GOTOXY(5,23); WRITE('Dichte der Abluft. ' kg/mi');

GOTOXY(5,24); WRITE('M rom Wasser au : 'jmwa:2:4, ' g/min');
TEXTATTR := $0F;

GOTOXY(5,25); WRITE('Kritische Spriihrate........................: |, mwa-mwin:2:2, ' g/min');
READLN;

END.
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PUBLIKATIONEN

Ein Teil der Ergebnisse, die aus dieser Arbeit hervorgingen, wurden bereits veroffentlicht.

U. Koster, I. Zimmermann, Mass Balance of an aqueous fluidized bed granulation process,
PARTEC 2001, International Congress for Particle Technology, Nuernberg, Germany, 27" —

29" March 2001

256



Lebenslauf

LEBENSLAUF

Name

Koster , Ulf

Geburtstag

19. Februar 1972

Geburtsort

Kassel

Religion

evangelisch

Familienstand

ledig

Eltern

Horst-Dietrich Koster, Oberstudienrat a.D.
Doris Koster, geb. Weinmann, Fachlehrerin

Schulbesuch

4 Jahre Grundschule in Melsungen

2 Jahre Forderstufe in Melsungen

4 Jahre gymnasialer Zweig der Gesamtschule Melsungen
3 Jahre Oberstufengymnasium Melsungen

Berufsausbildung

2 Jahre Ausbildung zum Reserveoffizier Panzertruppe
6 Monate Pharmaziestudent (PJ) bei Beiersdorf-Lilly GmbH Hamburg
6 Monate Pharmaziestudent (PJ) in der Friesen Apotheke Westerland

Universitare
Ausbildung

8 Semester Studium der Pharmazie an der Bayerischen
Julius-Maximilians-Universitat Wlrzburg

6 Semester Promotionsstudium am Lehrstuhl fir Pharmazeutische
Technologie der Bayerischen Julius-Maximilians-Universitat Wirzburg
unter Leitung von Prof. Dr. I. Zimmermann

Abschliisse

Abitur 1991

Offizierpriifungen KTS 2 Munster/OSH Hannover 1993
1. pharmazeutisches Staatsexamen 1995

2. pharmazeutisches Staatsexamen 1997

3. pharmazeutisches Staatsexamen 1998
Approbation als Apotheker 2000

Praktika

Friesen-Apotheke Westerland/Sylt
Beiersdorff-Lilly GmbH Hamburg

B. Braun Melsungen AG
Krankenhausapotheke Uniklinikum Wiirzburg
Arbeitskreis Prof. Dr. C. Muller Universitat Wlrzburg
Rosenapotheke Melsungen

St. Laurentius Apotheke Zell am Main
Tanning Apotheke Wirzburg
Fuhrungsakademie der Bundeswehr Hamburg
PzBtl 64 Wolfhagen

PzGrenBrig 5 Neustadt

PzBrig 36 Veitshochheim
Heeresfiuhrungskommando Koblenz
NATO-Verwendungen

Stipendium

Studienstiftung des Deutschen Volkes (1993 bis 1998)

257



258

11 LITERATURVERZEICHNIS

'L Zimmermann, Pharmazeutische Technologie, 1, 389 (1998)

2 H. Schubert, Grundlagen des Agglomerierens, Chemie Ingenieur Technik, 51(4), 266-277
(1979)

3 J. Beranek, K. Rose, G. Winterstein, Grundlagen der Wirbelschichttechnik, 5, 26 (1975)

* D.E.Wurster; Air-suspension technique of coating drug particles — a preliminary report, J.
Am. Pharm. Ass., Sci. Ed. v. 48(8), 451-456 (1959)

> M. Scott, H. Lieberman, A. Rankell et al; Drying as a Unit Operation in the Pharmaceutical
Industry, J. Pharm. Sci 52, 284-291 (1963)

% N. El-Gindy, M. Samaha, H. Maradny; The mixing performance of the fluidized-bed for a
multicomponent system, Pharm. Ind. 48, 403-407 (1986)

" M. Scott et al; Continous production of tablet granulations in a fluidized bed I, J. Pharm. Sci.
53, 314-324 (1964)

¥ A. Metha, K. Adams, M. Zoglio; Evaluation of fluid-bed processes for enteric coating sys-
tems, Pharm. technol. 10, 46-56 (1986)

’ M. StieB, Mechanische Verfahrenstechnik, 2, 346 — 348 (1994)

" M.A. Gilbertson, J.G. Yates, The tilting fluidized bed: a re-examination, Powder technology,
89, 29-36 (1996)

""'M. StieB, Mechanische Verfahrenstechnik, 2, 344 (1994)

2 W. Kiilling, E. Simon, Fluid-bed technology applied to pharmaceuticals, Pharmaceutical
technology, 79 — 83 (1980)

'S, Contini, K. Atasoy, Fluid bed granulation, Drugs made in Germay, 9 138 — 142 (1966)

“H. G. Kristensen, T. Schaefer, Granulation — A review on pharmaceutical wet-granulation,
Drug development and industrial pharmacy, 13(4 + 5), 803 — 872 (1987)

5 A.R. Gupte, Das Granulieren in der Wirbelschicht, Pharmazeutische Industrie 35, 17-20
(1973)

' U. Thurn, Mischen, Granulieren und Trocknen pharmazeutischer Grundstoffe in heteroge-
nen Wirbelschichten, Dissertation ETH Ziirich, 23-48 (1970)

'"'S. Watano, Continuous monitoring and mechanism of electrostatic charge of powder in
fluidized bed process, Chem. Pharm. Bull. 46, 1438-1443 (1998)

'8 7. Ormos, K. Pataki, B. Csukas, Studies on granulation in a fluidized bed.: III. Calculation of
the feed rate of granulating liquid, Hungarian journal of industrial chemistry 1, 463 — 474
(1973)

' T. Abberger, Definition und Bedeutung der freien Feuchte bei der Wirbelschichtgranulie-
rung, Dissertation Universitit Innsbruck, 25 (1996)



20 H. Rumpf, Grundlagen und Methoden des Granulierens, Chemie Ingenieur Technik, 30,
144 — 158 (1958)

I H. Schubert, Kapillardruck und Zugfestigkeit von feuchten Haufwerken aus kérnigen Stof-
fen, Chemie Ingenieur Technik, 45, 396 - 401 (1973)

e Appelgren, Recent advances in granulation technology and equipment, Drug develop-
ment and industrial pharmacy, 11(26), 725 — 741 (1985)

» M. Gilbertson, J. Yates, The tilting fluidized bed: a re-examination, Powder technology 89,
29 —36 (1996)

P, B. Linkson, J.R. Glastonbury, G.J. Duffy, The mechanism of granule growth in wet pellet-
ising, Trans. Instn. Chem. Engrs. 51, 251-259 (1973)

2 T, Scheefer, O. Werts, Control of fluidized bed granulation, Arch. Pharm. Chemi, 6, 69 — 82
(1978)

% R. D. Becher, Untersuchung der Agglomeration von Partikeln bei der Wirbelschicht-
Spriihgranulation, Fortschrittberichte VDI Reihe 3: Verfahrenstechnik Nr. 500 (1997)

" Y. Funakoshi, M. Yamamoto, Y. Matsumura, A novel agglomeration granulation system
utilizing a centrifugal-fluidizing drive, Powder technology 27, 13 — 21 (1980)

2 7. Ormos, K. Pataki, B. Csukas, Studies on granulation in a fluidised bed III. Calculation of

the feed rate of granulating liquid, Hungarian journal of industrial chemistry, 1, 463 — 474
(1973)

¥ H. Stahl, Feuchtigkeit und Trocknen in der pharmazeutischen Technologie, 132 (1980)

' F. Thurner, S. Maul, Bestimmung der Trocknungsverlaufskurve I6sungsmittelfeuchter Giiter
durch kontinuierliche Messung der Abluftzusammensetzung, VT-Verfahrenstechnik 17, 585 —
592 (1983)

U H. Stricker, Physikalische Pharmazie, 504 (1987)

32 M. W. Scott et al., Drying as unit operation in the pharmaceutical industry I, Journal of
Pharmaceutical Sciences 52, 286 (1963)

33 H. Sucker, P. Fuchs, P. Speiser, Pharmazeutische Technologie, 2, 417 (1991)

3 Firma Dr. Wernecke & Partner Potsdam, Homepage http://www.dr-wernecke.de (2000)

3 A. Schade, Herstellung von pharmazeutischen Granulaten in einem kombinierten
Feuchtgranulations- und Mehrkammer-Wirbelschichttrocknungs-Verfahren, Dissertation Uni-
versitdt Basel, 29 (1992)

3% V. Vanecek, M. Markvart, The drying of granular solids in a fluidized bed, Fluidized bed
drying, 69 — 81 (1966)

37 J. Carstensen, Solid pharmaceuticals: mechanical properties and rate phenomena, 147 —
149, (1980)
V. Vanecek, M. Markvart, Fluidized bed drying, 33 — 81 (1966)

% P. H. Stahl, Feuchtigkeit und Trocknen in der pharmazeutischen Technologie, 133 — 135
(1980)

0. Krischer W. Kast, Trocknungstechnik 1, 287-292 (1978)
*' H. Stahl, Trocknung pharmazeutischer Granulate in Eintopfsystemen, Pharmazeutische
Industrie, 61, 656 — 661 (1999)

2 U. Kopp, Automatische Wirbelschichttrocknung pharmazeutischer Granulate, Dissertation
Universitit Basel (1987)

259



260

P, Stahl, The econdry method — equilibration as a new principle for controlling the batch
drying process, Die Pharmazeutische Industrie, 38(6), 566 — 571 (1976)

* K. Steffens, K. List, Supervising and controlling of granulation processes by near-infrared
spectroscopy, Die Pharmazeutische Industrie, 58(4), 347 — 353 (1996)

* P. Frake et al, Process control and end-point determination of a fluid bed granulation by
application of near infrared spectroscopy, International journal of pharmaceutics, 151(1), 75 —
80 (1997)

D, Jones, Factors to consider in fluid-bed processing, Pharmaceutical technology, 9(4), 50 —
62 (1985)

*7'S. Flogel, Die Wirbelschichtgranulierung nach dem Gleichstromverfahren in der Pharma-
zeutischen Technologie, Dissertation Universitét Innsbruck (1997)

*® D. E. Wurster, Air-suspension technique of coating drug particles — a preliminary report, J.
Am. Pharm. Ass. Sci, 48(8), 451-456 (1959)

¥ K.-F. Jager, Aufbauagglomeration pharmazeutischer Granulate nach dem Rotor-WSG-
Verfahren unter besonderer Beriicksichtigung der Bindemittelwirkung von Polyvinylpyrrolido-
nen, Dissertation, 23 (1983)

*® Firma Hiittlin GmbH Lérrach, Firmenbroschiire Unilab (2001)
3! Firma INNOJET Technologies Lérrach, Firmenbroschiire (2001)

2 B. Luy, Vakuum-Wirbelschicht - Grundlagen und Anwendungen in der pharmazeutischen
Technologie, Dissertation, (1991)

3 F. Yanze, C. Duru, M. Jacob, 4 process to produce effervescent tablets: fluidized bed dryer
melt granulation, Drug development and industrial pharmacy, 26(11), 1167- 1176 (2000)

* W. A. Ritschel, Allgemeine Verfahrenslehre und mechanische Verfahrenstechnik fiir die
Fabrikation von Arzneimitteln, Pharmazeutische Industrie 33, 685-687 (1971)

> M. Doelling, R. Nash, The development of a microwave fluid-bed processor. II. Drying
performance and physical characteristics of typical pharmaceutical granulations, Pharmaceu-
tical research, 9(11) 1493 — 1501 (1992)

® M. Scott, H. Lieberman, A. Rankell, J. Battista, Continuous production of tablet granula-
tions in a fluidized bed I, Journal of pharmaceutical sciences, 53(3), 314 — 320 (1964)

7 7. Ormés, B. Csukés, Investigations on continuous fluidized bed granulation, V. Interna-
tional Congress of Chemical Engineering, Chemical Equipent Design and Automation (1975)

¥ T. Koblitz, L. Ehrhardt, Continuous variable-frequency fluid-bed drying of pharmaceutical
granulations, Pharmaceutical Technology, 62 — 81 (1985)

% M. Ulrich, Kontinuierlich in die Wirbelschicht, Chemie Anlagen Verfahren, 28(11), 34
(1995)

% A. Schade, Herstellung von pharmazeutischen Granulaten in einem kombinierten
Feuchtgranulations- und Mehrkammer-Wirbelschichttrocknungsverfahren, Dissertation Uni-
versitit Basel (1992)

' A. Gottschalk, 4 process for continuous production of spherical granules with high density,
Powder handling & processing (1993)

2 M. E. Aulton, M. Banks, Fluidized bed granulation- factors influencing the quality of the
product, International Journal of Pharmaceutical Technology and Product Manufacture 2, 24-
29 (1981)

8 T. Schafer, O. Werts, Control of fluidized bed granulation: IIl. Effects of inlet air tempera-
ture and liquid flow rate on granule size and size distribution. Control of moisture content of
granules in the drying phase, Archiv for pharmacy og chemi, 6, 1 — 13 (1978)



8 G. Shlieout, Theorie und Praxis der Granulierung, APV News 1, 6 — 7 (2000)

55 T. Schaefer, O. Weorts, Control of fluidized bed granulation: I. Effects of spray angle, nozzle
height and starting materials on granule size and size distribution, Archiv for pharmacy og
chemi, 5, 51 — 60 (1977)

5 T. Schafer, 0. Werts, Control of fluidized bed granulation: II. Estimation of droplet size of
atomized binder solutions, Archiv for pharmacy og chemi, 5, 178 - 193 (1977)

STL. Juslin, J. Yliruusi, The effect of raw material and atomising air pressure on the properties
of granules prepared in a fluidised bed granulator, S.T.P. Pharma Sciences, 6(5), 328 — 334
(1996)

8 p. Merkku, J. Yliruusi, L. Hellén, E. Kristoffersson, Studying the effects of three important
process variables in fluidised bed granulation using 2° factorial design, Acta Pharmaceutica
Fennica, 101, 181 — 187 (1992)

'S, Schaafsma et al., Effects and control of humidity and particle mixing in fluid-bed granula-
tion, AIChE Journal, 45(6), 1202 — 1210 (1999)

" T. Schafer, O. Werts, Control of fluidized bed granulation: IV. Effects of binder solution
and atomisation on granule size and size distribution, Archiv for pharmacy og chemi, 6, 14 -
25 (1978)

"' T. Schaefer, O. Werts, Control of fluidized bed granulation: V. Factors affecting granule
growth, Archiv for pharmacy og chemi, 6, 69 - 82 (1978)

2 A. Gupte, Das Granulieren in der Wirbelschicht, Pharmazeutische Industrie, 35(1) 17 — 20
(1973)

7 Firma Arizona Instrument Tempe Arizona USA, Homepage Computrac CT 3000
www.azic.com (2000)

™ A. Burger, Hunnius Pharmazeutisches Worterbuch 7. Auflage, 422 (1993)

™ 0. Mandal, Erstellung und Validierung einer kombinierten NIR/Raman-Bibliothek zur Iden-
titdtskontrolle organischer und anorganischer Substanzen, Dissertation Universitét-
Gesamthochschule Duisburg, 4 (1999)

76 J. Rantanen, J. Yliruusi et a., On-line monitoring of moisture content in an instrumented
fluidized bed granulator with a multi-channel NIR moisture sensor, Powder Technology 99,
163 — 170 (1998)

7 C. Déscher, W. Gihlert, Die Mikrowellen-Resonatortechnik — Ein neues Prinzip der Feuch-
temessung fiir die Zuckerindustrie, Zuckerindustrie 119 (1994)

78 Berthold Technologies, Produktbeschreibung Feuchtemessung Micro-Moist LB 356 (2001)
" C. Déscher, R. Herrmann, Die Mikrowellen-Resonatortechnik — Ein neues Prinzip der
Feuchtemessung in Schiittgiitern, LVT Fachzeitschrift fiir Lebensmittel- und Verpackungs-
technik, 2 (1997)

% Franz Ludwig Gesellschaft fiir Mess- und Regeltechnik mbH Firmenbroschiire (2001)

81 Y. Funakoshi, M. Yamamoto et al., 4 novel agglomeration granulating system utilizing a
centrifugal-fluidizing drive, Powder Technology, 27, 13 — 21 (1980)
%2 Berthold Technologies, Produktbeschreibung Feuchtemessgerdt LB 350 (2001)

8 C. Waller, Klimamessung - Unterrichtseinheit an der Universitit fiir Angewandte Kunst,
www.cwaller.de/klimames.htm (1999)

¥ K. Schaber, Skriptum Technische Thermodynamik fiir Chemieingenieure und Verfahrens-
techniker, 239 (2000)

261



262

¥ P. H. Stahl, Feuchtigkeit und Trocknen in der pharmazeutischen Technologie, 6 (1980)
8 W. Liick, Feuchtigkeit — Grundlagen Messen Regeln, 33 — 43 (1964)
87 J. Dohmann, FH Lippe, Personliche Mitteilung, Lemgo (23.03.2001)

¥ Firma G. Lufft Mess- und Regeltechnik GmbH Fellbach, Homepage http://www.lufft.de
(2000)

% Zentrum fiir Interdisziplinire Technikforschung (ZIT), Skriptum zum Wasserkreislauf
http://www.zit.tu-darmstadt.de/lehre/umweltwissenschaften/wasserkreislauf/kap03.html (2001)

% Firma HYGROCONTROL GmbH, Hanau, Deutschland, Firmenpublikation Feuchte-
messtechnik (1996)

%' 'A. Haberstroh, Firma HYGROCONTROL GmbH, Hanau, Persénliche Mitteilung
(4.9.2001)

2 K. Borho, Feuchtigkeitsmessung und Steuerung der Produktfeuchte bei Trocknungsprozes-
sen, In-Prozess-Kontrolle fester Arzneiformen APV-Seminar Darmstadt 63 — 80 (1990)

% E. Schliinder et al, Experimentelle Bestimmung der Trocknungsgeschwindigkeit von durch-
stromten Haufwerken durch die kontinuierliche Messung der Abluftfeuchte, Verfahrenstechnik,
10, 766-769 (1976)

% L. Zipser, HTW Dresden, Personliche Mitteilung (20.03.2001)

% Zentrum fiir angewandte Forschung und Technologie an der Hochschule fiir Technik und
Wirtschaft Dresden (FH), Homepage www.htw-dresden.de (2001)

% L. Zipser, F. Wichter, H. Franke, Acoustic gas sensors using airborne sound properties,
Sensors and Actuators B 68, 162 — 167 (2000)

97 W. Bohl, Technische Stromungslehre 8. Auflage 239-246 (1989)

% Firma Hontzsch Instruments GmbH Waiblingen, Informationsbroschiire Fliigelrad-
Stromungssensoren FA,2 (1998)

% M. StieB, Mechanische Verfahrenstechnik 1,2, 251 (1995)
1 R. Fretz, Anforderungen an moderne Sensoren fiir den Einsatz in der pharmazeutischen

Verfahrenstechnik, In-Prozess-Kontrolle fester Arzneiformen APV-Seminar 1988, 37 — 44
(1990)

"% Firma KRITEC Ebersburg, Homepage www kritec.de (2001)

192 Herr Schonknecht, Firma Thermocoax Hamburg, Personliche Mitteilung, (28.6.2001)
'S Heinrich, L. Morl, Temperatur- und Konzentrationsverteilung bei der Wirbel-
schichtspriihgranulation, Chemie Ingenieur Technik 70, 976 — 979 (1998)

% M. Trojosky, Modellierung des Stoff- und Wirmetransports in flissigkeitsbediisten
Gas/Feststoff-Wirbelschichten, Dissertation Technische Universitit Magdeburg (1991)

195 W. Carius, P. Schmidt, In-Prozess-Feuchtemessung in der Wirbelschicht 1. Mitteilung:
Eine Untersuchung mit verschiedenen Messmethoden, Pharmazeutische Industrie, 58 Nr. 11
970 — 973 (1992)

1% p_ Merku, J. Yliruusi, A. Kaukonen, L. Hellén, E. Kristoffersson, The use of an automated
fluidized bed granulator in pharmaceutical process research, 11" Pharmaceutical technology
conference, Manchester (1992)

197°S. Watano, H. Takashima, Y. Sato, T. Yasutomo, K. Miyanami, Measurement of moisture
content by IR sensor in fluidized bed granulation. Effects of operating variables on the rela-



tionship between granule moisture content and absorbance of IR spectra, Chemical pharma-
ceutical bulletin, 44(6), 1267 — 1269 (1996)

"% U. Kopp, H. Sucker, Automatische Wirbelschichttrocknung pharmazeutischer Granulate,
Pharmazeutische Industrie 55 (1), 74 — 78 (1993)

1S, Watano, K. Miyanami, Image processing for on-line monitoring of granule size distribu-
tion and shape in fluidized bed granulation, Powder technology, 83, 55 — 60 (1995)

"9 p_Merkku, J. Yliruusi, L. Hellén, Testing of an automated laboratory scale fluidised bed
granulator using different bed loads, Acta Pharmaceutica Fennica, 101, 173 — 180 (1992)

"1 T Werther, Measurement techniques in fluidized beds, Powder technology, 102, 15 — 36
(1999)

"2 R. A. Mugele, H. D. Evans, Droplet size distribution in sprays, Industrial and engineering
chemistry, 43(6), 1317 — 1324 (1951)

"3 K. Y. Kim, W. R. Marshall Jr., Drop-size distributions from pneumatic atomizers, AIChE
Journal, 17(3), 575 — 584 (1971)

"4 P Grassmann, Physikalische Grundlagen der Verfahrenstechnik, 3 688 (1983)

Y51 Juslin, J. Yiruusi et al., Droplet size measurement : I. Effect of three independent vari-
ables on droplet size distribution and spray angle from a pneumatic nozzle, International jour-
nal of pharmaceutics, 123, 247 — 256 (1995)

"' Teubner, Firma Glatt GmbH Binzen, Persénliche Mitteilung (28.07.2000)

"7 Firma Munters GmhH Hamburg, Homepage www.munters.de (2000)

"8 Firma Munters GmbH Hamburg, Produktprogramm Luftentfeuchter (2001)

19§, Watano, T. Fukushima, K. Miyanami, Heat transfer and granule growth rate in fluidized

bed granulation, Chemical pharmaceutical bulletin, 44(3), 572 — 576 (1996)

120 A. Hlinak, A. Saleki-Gerhardt, An evaluation of fluid bed drying of aqueous granulations,
Pharmaceutical development and technology, 5(1), 11 — 17 (2000)

21 0. Molerus, Fluid-Feststoff-Stromungen, 9 — 11 + 57 — 67 (1982)
122 M. StieB, Mechanische Verfahrenstechnik 2, 348 — 355 (1994)

'3 B. Waldie, D. Wilkinson, L. Zachra, Kinetics and mechanisms of growth in batch and con-
tinuous fluidized bed granulation, Chemical Engineering Science, 42(4), 653 — 665 (1987)

124'S. Watano, M. Uchigami, K. Miyanami, T. Yasutomo, Modeling of agitation fluidized bed
granulation by random coalescence model, Chemical pharmaceutical bulletin, 44(7), 1357 —
1360 (1996)

123 S Watano, Y. Sato, K. Miyanami, Application of fuzzy logic to moisture control in fluidized
bed granulation, Journal of Chemical Engineering of Japan, 28(3), 282 - 287 (1995)

126 E Murtoniemi, J.Yliruusi, P.Kinnunen, P.Merkku, K.Leiviski, The advantages by the use of
neural networks in modelling the fluidized bed granulation process, International journal of
pharmaceutics 108, 155-164 (1994)

127 J. Kesavan, G. Peck, Pharmaceutical granulation and tablet formulation using neural net-
works, Pharmaceutical development and technology, 1(4), 391 — 404 (1996)

'8 G. Imanidis, Untersuchungen iiber die Agglomerierkinetik und die elektrische Leistungs-
aufnahme beim Granulierprozess im Schnellmischer, Dissertation Universitit Basel (1986)

1291, Zimmermann, Universitit Wiirzburg, Personliche Mitteilung (02.12.1999)

139 Firma Meggle GmbH Wasserburg, Datenblatt zu Lactose Monohydrat (2001)
81U, Sindel, Dissertation, Universitit Wiirzburg (1998)

263



264

2 Firma ISP Technologies INC Wayne USA, Homepage http://ecom.ispcorp.com (2001)
133 A. Wade P. Weller, Handbook of pharmaceutical excipients, 2, 392-399 (1994)

%y Biihler, Kollidon Polyvinylpyrrolidone for the pharmaceutical industry, 2, 136 (1993)
13 Firma Retsch GmbH & Co KG Haan, Homepage http://www.retsch.de (2001)

136 Firma Retsch GmbH & Co KG Haan, Produktbroschiire Analysensiebe, (2001)

B7 1. Zimmermann, Mdéglichkeiten und Grenzen von Streulichtverfahren, Chemie Ingenieur
Technik 68, 422 — 425 (1996)

8 K.-H. Bauer, Entwicklung fester peroraler Arzneiformen mit teilchengrofenkontrollierter
Arzneistofffreisetzung, Dissertation Universitdt Wiirzburg, 16 (1995)

39 F. Bruchhausen, S. Ebel, P. Surmann, J. Bertram, Hagers Handbuch Band 2 Methoden, 5.,
302 — 303 (1991)

10 Firma Coulter Electronics GmbH Krefeld, Handbuch der COULTER® LS-Serie (1997)

! Firma Metrohm AG Herisau, Gebrauchsanweisung KF-Titrino 701

"2 H. Sucker, Test methodes for granulates, Pharm. Ind. 44, 312-316 (1982)

"3 K_.-F. Jager, Aufbauagglomeration pharmazeutischer Granulate nach dem Rotor-WSG-

Verfahren unter besonderer Beriicksichtigung der Bindemittelwirkung von Polyvinylpyrrolido-
nen, Dissertation, 165 (1983)

% Murtoniemi E., Yliruusi J., Kinnunen P., Merkku P., Leiviskid K., The advantages by the
use of neural networks in modelling the fluidized bed granulation process, International jour-
nal of pharmaceutics 108, 155-164 (1994)

145 p_Walzel, Zerstiuben von Flissigkeiten, Chemie-Ingenieur-Technik, 62, 983 — 994 (1990)
146 W. Hemming, Verfahrenstechnik, 5, 36 — 39 (1989)

"“'M. Zogg, Einfiihrung in die mechanische Verfahrenstechnik, 3. Auflage, 89 — 90 (1993)

'8 Firma Hygrocontrol GmbH Hanau, Datenblatt Hygromess 45 (2000)

149 A. Haberstroh, Firma Hygrocontrol GmbH Haunau, Persénliche Mitteilung (21.12.2000)

150" A. Haberstroh, Firma HYGROCONTROL GmbH, Hanau, Persénliche Mitteilung
(4.9.2001)

BUD. Lide, Handbook of chemistry and physics, 78" edition, 15-25 (1998)

32 H. Fischer et al, Industrielle Feuchtigkeitsmesstechnik unter Beriicksichtigung hioherer
Temperaturen, 98 (1990)

133 A. Haberstroh, Firma Hygrocontrol GmbH Hanau, Persénliche Mitteilung (11.09.2000)
13 A. Haberstroh, Firma Hygrocontrol GmbH Hanau, Persénliche Mitteilung (06.02.2001)

135 G. Rosenbaum, R. Schoélles, Das grofie Buch zu Turbo Pascal 6.0,257- 292 (1991)
1% GSG Geologie-Service GmbH, Homepage www.wuerzburger-wetter.de (2001)
3T Hr. Gottstein, Firma Jumo Fulda, Personliche Mitteilung (29.06.2001)

18 Deutscher Wetterdienst, Homepage www.dwd.de (2001)

39 Austro Control Osterreichische Gesellschaft fiir Zivilluftfahrt mbH, Homepage

www.austrocontrol.co.at/weather/lexfull.html (2001)

10 Herr Steinhauser, Personliche Mitteilung, Firma Hontzsch GmbH, Waiblingen (31.07.2001)




1! Firma Hontzsch GmbH Waibingen, Benutzerinformation zu Fliigelrad-Stromungssensoren
8 (1997)

12 B. Luy, Vakuum-Wirbelschicht - Grundlagen und Anwendungen in der pharmazeutischen
Technologie, Dissertation, 68 (1991)

' Firma Glatt GmbH Binzen, Bedienungsanleitung GPCG (2000)

1% G. Zabeschek, Experimentelle Bestimmung und analytische Beschreibung der Trocknungs-
geschwindigkeit rieselfihiger, kapillarporéser Giiter in der Wirbelschicht, Dissertation TH
Karlsruhe, Anhang A (1977)

195 S, Middleman, An introduction to fluid dynamics, 100 — 102 (1998)

166 B. Eck, Technische Strémungslehre, 8. Auflage, 1, 92 —93 (1978)

17 1. Zierep, Grundziige der Stromungslehre, 6. Auflage, 131 (1997)

'8 \W. Bohl, Technische Stromungslehre, 8. Auflage, 302 (1989)

1S, Middleman, An introduction to fluid dynamic - principles of analysis and design, 459
(1998)

170 1. Zierep, K. Biihler, Stromungsmechanik, 83 (1991)

' B, Bck, Technische Stromungslehre, 8. Auflage, 1, 107 (1978)

"2 W . Bohl, Technische Strémungslehre, 8, 152 (1989)

173 S Mickeler, Fachhochschule Schweinfurt, Personliche Mitteilung (2000)

174 L. Prandtl, K. Oswatitsch, K. Wieghardt, Fiihrer durch die Stromungslehre, 8. Auflage 206
(1984)

' S. Mickeler, Personliche Unterlagen, FH Schweinfurt (2000)

176 W. Bohl, Technische Stromungslehre, 8. Auflage, 123 (1989)

"7 W. Nitsche, Stromungsmesstechnik, 75 (1994)

178 1. Zierep, Grundziige der Stromungslehre, 6. Auflage, 137 (1997)

7 FLUENT Deutschland GmbH Darmstadt, Homepage, Theory manual to FIDAP: Turbu-

lence modeling, http://www.fluent.de und http://www.krist.uni-
freiburg.de/fidapman/theroy/th10_03-08.htm (1999)

%0 G. Riicker, M. Neugebauer, G. Willems, Instrumentelle pharmazeutische Analytik, 2. Auf-
lage 419 (1992)

'8! Firma Glatt GmbH Binzen, Technisches Datenblatt Zweistoffdiise fiir die Granulation Mo-
del 970/54 (2000)

82 M. Nebelung, Jahresbericht Fraunhofer-Institut fiir keramische Technologien und Sinter-
werkstoffe 26-27 (1997)

'8 H. Tsujimoto, T. Yokoyama, The characterization of microgranules produced by tumbling
fluidized bed granulator with opposed pulsed jet assembly, KONA powder and particle 16,
242 — 244 (1998)

265



266

'8 Firma Malvern Instruments GmbH Herrenberg, PS64 dry powder feeder user manual 3,
(1986)

'85°S. Hogekamp, Uber eine modifizierte Strahlagglomerationsanlage zur Herstellung schnell
dispergierbarer Pulver, Dissertation TH Karlsruhe, 34 — 36 (1997)

18 Q. Krischer, W. Kast, Trocknungstechnik 1, 21 (1978)

1871, Zimmermann, Pharmazeutische Technologie, 417 (1998)

8D, Lide, Handbook of chemistry and physics 18, 6-8 (1998)

'8 FMeier Firma Glatt GmbH Binzen, Personliche Mitteilung (11.8.1999)
190 A. Wexler, ASHRAE Fundamentals Handbook, 5.2 (1981)

“I'H. D. Baehr, Thermodynamik Eine Einfiihrung in die Grundlagen und ihre technischen
Anwendungen, 208 - 217 (1996)

21, Zimmermann, Pharmazeutische Technologie, 111 — 112 (1998)

193 E. Glaser, P. Surmann, Praktische Mathematik in der Pharmazie, 221 — 222 (1981)

194 1. Zipser, HTW Dresden, Personliche Mitteilung (13.09.2001)

' W. F. Hemminger, H. K. Cammenga, Methoden der Thermischen Analyse, 187 — 193
(1989)

1% W. Hemminger, G. Hohne, Grundlagen der Kalorimetrie, 99 — 109 (1979)
7T, Handtke, Dissertation Universitdit Wiirzburg (2000)

%8 . Marco, M. Rodriguez de Rivera, Thermogenesis: comparative study of several deconvo-
lution methods in time-invariant calorimetry, Thermochimica Acta, 89, 315 — 324 (1985)

99°S. Bell et al., Qualitative and quantitative evaluation of deconvolution for ion mobility
spectrometry, Analytica Chimica Acta, 303, 163 — 174 (1995)

20 J. Voigt, H. Lippold, J. Krusche, Verfahren zur dynamischen Korrektur von Messfehlern bei
Polymer-Feuchtesensoren, Patent Nr. DE 41 11 421 A1 (1992)

21 3. Voigt, Institut fir Luft- und Kiltetechnik GmbH Dresden, Persénliche Mitteilung
(2.10.2001)

22°A. Broedel, Process and device for improving the response of a sensor, Patent Nr. DE
19720108 (1998)

23 L. Juslin, J. Yliruusi, Granule growth kinetics and attrition of granules made of different
materials in a fluidized bed granulator, S.T.P. Pharma Sciences, 6(5), 321 — 327 (1996)

294 T, Niskanen, J. Yliruusi, Attrition of theophylline granules during drying in a fluidized bed
granulator, Pharmzeutische Industrie, 56(3), 282 — 285 (1994)

205 K . Schaber, Technische Ty hermodynamik fiir Chemieingenieure und Verfahrenstechniker, 11,
245 (2000)

296 M. Bockhorst, www.energieinfo.de/glossar (2001)

271, N. Bronstein, K. A. Semendjajew, Taschenbuch der Mathematik, 18, 326 — 328 (1979)

2% 1. N. Bronstein, K. A. Semendjajew, Taschenbuch der Mathematik, 18,297 (1979)



	Molare Masse des Wassers 18,016 g/mol
	Einleitung
	Stand der Wissenschaft
	GRUNDLAGEN DES WSG-VERFAHRENS
	Das Wirbelschicht-Verfahrensprinzip
	Strömungsmechanische Grundlagen
	Wirbelschicht-Granulations-Prozesse (WSG)

	MISCHEN
	GRANULIEREN
	Kritische Sprührate
	Bindungsmechanismen in Granulaten
	Temporär  wirksame Kräfte – Flüssigkeitsbindung�
	Permanent wirksame Kräfte – Feststoffbrücken

	Phasen der Granulation nach Schæfer und Wørts
	Bedeutung der Gutfeuchte

	TROCKNEN
	Grundlagen und Definitionen
	Trocknungsverfahren
	Trocknungskinetik
	Temperatur- und Feuchtigkeitsverlauf während ein�
	Faktoren, die die Trocknung beeinflussen
	Einfluss der Restfeuchtigkeit auf die Granulateigenschaften
	Steuerung der Trocknung

	IN DER PRAXIS ETABLIERTE WSG-VERFAHREN
	Top-Spray-Verfahren
	Bottom-Spray-Verfahren nach Wurster
	Rotor-Verfahren

	NEUE ENTWICKLUNGEN AUF DEM GEBIET DES WSG-ANLAGENBAUS
	Alternative Prozessgas-Verteilerböden
	3-Stoff-Sprühdüsen
	WSG-Verfahren mit organischen Lösungsmitteln
	Vakuum-Wirbelschicht
	Schmelzgranulation
	WSG-Anlagen mit Mikrowellenheizung
	Kontinuierliche WSG-Anlagen und Sonstige Neu˜ent˜wicklungen

	EINFLUSSFAKTOREN DER WIRBELSCHICHT˜GRANULATION
	METHODEN ZUR BESTIMMUNG DES WASSERGEHALTS IN FESTSTOFFEN
	Gravimetrische Verfahren
	Bestimmung des ausgetriebenen Wassers
	Karl-Fischer-Titration
	Calciumcarbid-Methode
	Dielektrizitätsmessungen
	Infrarot-Wassergehaltsbestimmung
	NIR-Wassergehaltsbestimmung
	Mikrowellen-Absorption
	Leitfähigkeitsmessverfahren
	Neutronenstrahlung

	METHODEN DER FEUCHTIGKEITSBESTIMMUNG IN GASPHASEN
	Maße für die Luftfeuchtigkeit
	
	
	
	
	Gesamtdruck feuchter Luft [Pa]
	Wasserdampf-Partialdruck [Pa]
	Partialdruck der trockenen Luft [Pa]
	Wasserdampf-Partialdruck [Pa]
	Masse Wasser [g]
	Masse Wasserdampf [g]
	Masse Wasserdampf [g]
	Druck [Pa]
	Masse [g]
	Molare Masse des Wassers 18,016 g/mol
	Maximaler Feuchtigkeitsgehalt [g/kg]





	Einfluß des Gesamtdrucks auf die Feuchtigkeitsbe�
	Taupunkt-Hygrometer
	Psychrometer
	Lithiumchlorid-Hygrometer
	Kapazitive Feuchtesensoren
	Resistive Feuchtesensoren
	Spektroskopische Verfahren
	Akustische Feuchtesensoren
	
	
	
	
	Schallgeschwindigkeit [m/s]
	Spezifische isobare Wärmekapazität eines Gases [
	Molare Masse [g/mol]
	Universelle Gaskonstante 8,314 J · K-1 mol-1
	Absolute Temperatur [K]






	METHODEN ZUR VOLUMENSTROMBESTIMMUNG IN GASPHASEN
	Flügelradanemometer
	Prandtl-Rohr
	
	
	
	
	Statischer Druck [Pa]
	Geschwindigkeit [m/s]





	Hitzdrahtanemometer

	AN WSG-ANLAGEN ETABLIERTE ONLINE-MESSVERFAHREN
	Problemstellung und Anforderungen an Sensoren
	Frischluft-, Zuluft-, Produkt- und Ablufttemperatur
	
	
	
	
	Temperatur [K]
	Widerstand bei 0 °C [O]
	Widerstand bei der Temperatur T [O]





	Zu- und Abluftfeuchte
	Produktfeuchte
	Volumenstrom
	Partikelgröße
	Ausbildung der Wirbelschicht
	Bestimmung der Größe der Sprühflüssigkeitstrop�

	STEUERUNGEN VON WSG-PROZESSEN
	Konditionierung der Zuluft
	Massenbilanzierungen
	Mathematische Modelle der Wirbelschichtgranulierung
	Fuzzy logic
	Neuronale Netze
	Dimensionslose Darstellung der Zugabe von Granuli


	Arbeitshypothese
	
	
	
	
	
	
	Masse Wasser im Ansatzbehälter zum Zeitpunkt t [�







	Material und Standard˜mess˜methoden
	MATERIALIEN FÜR DIE GRANULATION
	RASTERELEKTRONENMIKROSKOPIE
	SIEBANALYSE
	LASERDIFFRAKTOMETRIE
	KARL-FISCHER TITRATION
	BESTIMMUNG DER FRIABILITÄT DER GRANULATE

	Experimenteller Teil
	AUFBAU DES WIRBELSCHICHTGRANULATORS GLATT GPCG
	Zuluftleitungssystem
	Arbeitsturm und Granuliereinsatz
	Sprüheinrichtung
	Rückhaltefilter
	Abluftleitungssystem
	Anlagensteuerung

	AUSGANGSSITUATION DER INSTRUMENTIERUNG
	INSTRUMENTIERUNG NACH ABSCHLUß DER UMBAUMAßNAHME
	MESSWERTERFASSUNG UND DATENAUSWERTUNG
	TEMPERATURMESSUNGEN
	MESSUNG DER ZU- UND ABLUFTFEUCHTE
	Messprinzip und Leistungsmerkmale der Feuchtesensoren
	Einbauweise der Feuchtesensoren
	Kalibrierung der Feuchtesensoren
	Basislinienstabilität
	Zeitverhalten der Feuchtesensoren
	Vergleichsmessungen mittels akustischem Feuchtesensor
	Sonstige Vergleichsmessungen der Luftfeuchtigkeit
	Messung der Feuchtigkeit  an verschiedenen Positionen im Rohrquerschnitt

	MESSUNG DES STATISCHEN DRUCKES
	MESSUNG DES VOLUMENSTROMES
	Leistungsmerkmale des Flügelradanemometers
	Ermittlung der Strömungsverhältnisse
	Ermittlung der Rohrwandreibung
	Äquivalente Sandkornrauhigkeit und Rohrreibungsz�
	Laminare Strömung
	Turbulente Strömung
	Strömungszustand an der Messstelle des Flügelrad

	Messung der Geschwindigkeitsverteilung im Rohrquerschnitt
	Versuchsdesign
	Apparative Realisierung
	
	
	
	Einlaufstrecke [cm]




	Kalibrierung des Hitzedrahtsensors
	Ergebnisse der Strömungsgeschwindigkeitsmessung

	Bestimmung des Geschwindigkeitsverteilungsgesetzes
	Potenzgesetz
	Berechnung der mittleren Strömungsgeschwindigkei�
	Universelle Geschwindigkeitsverteilung nach Reichardt
	Statistische Näherungsfunktion
	Vergleich der gemessenen Strömungsprofile mit de�

	Bestimmung des Volumenstromes aus Geschwindigkeitsverteilung und Leitungsquerschnitt
	Umsetzung der Ergebnisse in die Kalibrierung des 

	BESTIMMUNG DES PRESSLUFT-VOLUMEN�STROMES DER SPR�
	BESTIMMUNG DER GRÖßENVERTEILUNG DER SPRÜHFLÜSS�
	TROCKNUNGSVERSUCHE
	Leertestung der Anlage
	Einsprühen von Wasser
	Trocknen von feuchtem Gewebe
	Befeuchten und Trocknen von Silicagel

	DIE STANDARD-GRANULIERMETHODE
	PROBENAUFGABE FÜR GRANULATE AM MALVERN PARTICLE �

	Ergebnisse
	THEORIE DER MASSENBILANZIERUNG
	Ermittlung der Sättigungsdampfdruckkurve von Was�
	Berechnung der Dichte feuchter Luft
	
	
	
	
	Masse trockener Luft





	Berechnung der Taupunkttemperatur
	Berechnung der Massenbilanzierung
	Eintrag von Wasser durch die Frischluft
	
	
	
	Volumenstrom im Ansaugstutzen des GPCG  [m³/h]




	Eintrag von Wasser durch die Sprühflüssigkeit
	
	
	
	Masse Wasser in der Bindemittellösung [g]
	Massenbruch Wasser in der Bindemittellösung [%]




	Eintrag von Wasser durch die Pressluft
	Austrag Wasser duch die Abluft

	Fehlerrechnung
	
	
	
	
	Aus Gleichung 6.13 für die Berechnung der Dichte�






	LEERTESTUNG DES GPCG
	Volumenstrom
	Temperaturen
	Basislinienstabilität der Feuchtesensoren
	Korrektur der Sensordrifts
	Strömungswiderstände der Filter
	Absolutdrucke

	EINSPRÜHREN VON WASSER IN DEN LEEREN GPCG
	Überprüfung der Richtigkeit des akustischen Feuc
	Relative Feuchte innerhalb und außerhalb des Feu�
	Ansprechverhalten der kapazitiven Feuchtesensoren
	Versuch der Entschmierung der Messkurven
	Bewertung des Ansprechverhaltens der Feuchtesensoren

	TROCKNUNGSVERSUCHE
	Trocknung von Baumwolle
	Befeuchten und Trocknen von Silicagel

	DEUTUNG DER MESSERGEBNISSE EINES GRANULATIONSPROZESSES
	Volumenstrom
	Sprühluftdruck
	Sprühflüssigkeitsgewicht und Sprührate
	Temperatur der Zuluft, des Produkts und des akustischen Feuchtesensors
	Temperaturen an den Feuchtesensoren
	Temperatur im Inneren der Anlage
	Differenzdrucke der Rückhaltefilter
	Differenzdruck über den Anströmboden
	Absolutdrucke
	Luftfeuchten
	Granulatfeuchtigkeit
	Massenbilanzierung der Granulierung

	EIGENSCHAFTEN DES STANDARD-GRANULATES
	Partikelgrößenverteilung
	Friabilität
	Rasterelektronenmikroskopie

	ANSÄTZE ZUR SIMULATION DER WIRBELSCHICHT�GRANULI
	Berechnung der Enthalpie feuchter Luft
	Berechnung der kritischen Sprührate
	
	
	
	
	Massenstrom Wassereintrag durch die Frischluft  [g/min]
	Massenstrom trockener Luft  [g/min]





	Anwendung des Parameters „kritische Sprührate“ i�


	Diskussion und Ausblick
	Zusammenfassung
	Summary
	Anhang
	ERGEBNISSE DER STRÖMUNGSGESCHWINDIGKEITS�MESSUNG
	STRÖMUNGSPROFILE IM VERGLEICH ZU NÄHERUNGS�FUNK�
	VERGLEICH DER SÄTTIGUNGSDAMPFDRUCKWERTE VERSCHIE�
	INTEGRATION DER GESCHWINDIGKEITSVERTEILUNGS�GESE�
	PROGRAMME UND MAKROS
	PUBLIKATIONEN
	LEBENSLAUF

	Literaturverzeichnis

